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ALMEIDA, L. F. M. Avaliagao da Susceptibilidade a Fragilizagao por Hidrogénio em Agos
de Alta Resisténcia e Baixa Liga usando Ensaios de Puncionamento Esférico em Meio
Assistido. 2022. 150 f. Tese de Doutorado, Universidade Federal de Uberlandia, Uberlandia.

Resumo

Este trabalho avaliou a susceptibilidade a fragilizagao por hidrogénio (SFH) de agos de alta
resisténcia e baixa liga (ARBL) utilizados na industria de éleo e gas por meio de ensaios de
puncionamento esférico instrumentado (Small Punch Test - SPT). Para a avaliagdo da SFH
por meio desta técnica, foram realizados ensaios com permeacéo in situ de hidrogénio e os
efeitos nas propriedades mecéanicas foram estudados. Para tanto, foram seguidas trés linhas
de trabalho: i) avaliagcao do efeito do fator velocidade de ensaio nas propriedades mecanicas
dos agos 4130M, 4137M e 4140 por meio de um planejamento com um unico fator em dois
niveis (1,0 um/s e 0,1 um/s); ii) desenvolvimento de uma metodologia para avaliar a forca
limite de ruptura (P;;,) por meio de ensaios SPT carregados em patamares (ISPT), em corpos
de prova sem e com entalhe; iii) otimizacdo do modelo de calculo de limite de escoamento.
Os resultados obtidos mostraram que: i) Um aumento da SFH foi observado ao reduzir a
velocidade de ensaio de 1,0 ym/s para 0,1 um/s, porém, este fator provocou efeitos
estatisticamente significativos apenas no limite de resisténcia a tragdo do ago 4137M, levando
a um decréscimo de aproximadamente 14,1 % no valor desta propriedade; ii) a redugéo de
tempo de patamares de 2 h/4 h para 20 min /40 min ndo afetou os valores de P;;, nem
alterou o formato das curvas forga x deslocamento. Os valores de P;;,_spr Obtidos dos ensaios
com CPs entalhados apresentaram erros sistematicos menores que -3,0 %, em relagéo a
técnica ISL convencional, indicando excelente exatiddo dos resultados. A metodologia
proposta para o célculo de P;, baseada na rigidez do material do CP se mostrou robusta,
eficiente e de facil implementagao, permitindo separar os efeitos do escoamento e do inicio
de propagacgao de trinca durante o ensaio ISPT; iii) A nova equagao proposta para determinar
o limite de escoamento de agos com escoamento maior que 800 MPa exibiu erros menores
que 5 % quando comparados aos valores obtidos por ensaio de tragdo. Quando comparados

com a literatura a redugéo nos valores de erro foi da ordem de até 83 %.

Palavras Chave: Small Punch Test. Fragilizagdo por hidrogénio. Agos ARBL. Propriedades

mecanicas.



ALMEIDA, L. F. M. Evaluation of Hydrogen Embrittlement Susceptibility of High Strength
Low Alloy Steels Using Small Punch Test in Assisted Environment. 2022. 150 p. PhD

Dissertation, Federal University of Uberlandia, Uberlandia.

Abstract

In this work it was evaluated the hydrogen embrittlement susceptibility (HES) of high strength
low alloy steels (HSLA) used in the oil and gas offshore industry by means of small punch test
(SPT). To evaluate the HES by using this technique, tests with in situ hydrogen charging were
performed and its effects on the mechanical properties were investigated. For this purpose,
three lines of work were followed: i) evaluation of SPT loading velocity effect on mechanical
properties of 4130M, 4137M and 4140 steels through a single factor design on two levels (1.0
pm/s and 0.1 um/s); ii) development of a methodology to evaluate the threshold force (P;) by
means of SPT, loaded in incremental steps (ISPT) using specimens with and without notch;
iii) optimization of the yield strength calculation model in SPT. The results obtained showed
that: i) an increase in the HES was observed when the test velocity was reduced from 1.0 ym/s
to 0.1 um/s, however, the test velocity factor caused statistically significant effects only on the
tensile strength of 4137M steel, leading to a decrease of approximately 14.1 % in this property
value; ii) the step time reduction from 2 h / 4 h to 20 min / 40 min did not affect the P, values
or the force x displacement curves. The Py, spr values obtained from the tests with notched
specimens showed systematic errors lower than -3.0 %, when compared to those obtained
with the conventional ISL tests, indicating excellent results accuracy. The methodology
proposed to calculate P;;, based on the material specimen stiffness proved to be robust,
efficient and easy to implement, allowing the effects of yield and beginning of crack propagation
to be separated during the ISPT; iii) the new proposed equation to determine the yield strength
of steels with yield higher than 800 MPa using SPT exhibited errors lower than 5 % when
compared to values obtained by conventional tensile test. When compared with the literature,

the reduction in error values was of the order of up to 83%.

Keywords: Small Punch Test. Hydrogen Embrittlement. HSLA steels. Mechanical properties.
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CAPITULO |

INTRODUGAO

Os acos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) incluem varias classes de agos que sao
projetados para fornecer combinacdes especificas desejaveis de propriedades, tais como
resisténcia mecanica, tenacidade, soldabilidade, resisténcia a corrosao (DAVIS, 2001). Por
essas caracteristicas, as aplicagdes dos acos ARBL incluem oleodutos e gasodutos, veiculos
off-road, maquinas agricolas, equipamentos industriais, tanques de armazenamento,
barcacas e dragas, cortadores de grama e componentes para automoéveis (CABRINI et al.,
2011). A alta demanda por acos ARBL na industria moderna é explicada pela necessidade de
componentes cada vez mais leves e mais resistentes (GARCIA, 2017; JINDAL et al., 2011).

Na industria de 6leo e gas, grande parte dos componentes fabricados em ago ARBL é
submetida a protecao catodica, com o objetivo de reduzir a perda de massa por corrosdo. No
entanto, durante esse processo ha geracao de hidrogénio, podendo acarretar na fragilizagao
e consequente falha dos componentes em operacao (falha assistida pelo meio). De acordo
com Silva et al. (2007), cerca de 25 % das falhas ocorridas neste tipo de industria estéo
associadas a presenga do hidrogénio na microestrutura dos metais.

A fragilizagéo por hidrogénio (FH) € um fenbmeno severo que afeta quase todos os
metais e ligas, dependendo do meio em que estao inseridos (BARNOUSH; VEHOFF, 2010).
Devido ao hidrogénio apresentar didmetro atémico reduzido e facil mobilidade no estado
solido, ele se difunde facilmente no material, introduzindo defeitos microestruturais, levando,
consequentemente, a fragilizagdo dos materiais.

Os agos de alta resisténcia sdo os materiais mais susceptiveis a FH, pois possuem uma
menor capacidade de se deformar plasticamente (ROBERTSON et al.,, 2015). Assim, a
absorgao das tensdes internas geradas pela presenga do hidrogénio em sua microestrutura é
reduzida (CWIEK, 2009).

Existem diversas técnicas para se avaliar a susceptibilidade dos acos a FH, dentre elas,

citam-se: 0 ensaio de tragdo com baixa taxa de deformagéo (BTD), o ensaio com



carregamento em patamares progressivos em meio assistido (Incremental Step Load - ISL),
0 ensaio de tenacidade a fratura (Crack Tip Opening Displacement - CTOD), os ensaios de
tracdo com carga constante, os ensaios de nanoindentagdo instrumentada e os ensaios de
puncionamento esférico instrumentado (Small Punch Test - SPT).

O ensaio de puncionamento esférico € uma técnica que consiste em carregar um corpo
de prova (CP) por meio de um puncgédo esférico, onde s&do medidos a forga exercida pelo
puncao e o seu deslocamento. A partir da curva de resposta (for¢ca x deslocamento) é possivel
avaliar propriedades mecanicas do material testado, tais como: limite de escoamento, limite
de resisténcia e propriedades de fluéncia. Este ensaio tem como vantagem principal o
pequeno volume de material necessario para ser ensaiado, sendo considerado um ensaio
quase nao destrutivo, que possibilita a avaliagdo de componentes que estdo em
equipamentos em operagao. Geralmente sao utilizados corpos de prova na forma de disco de
8 mm de didmetro e 0,5 mm de espessura (CWA 15627, 2007; ASTM E3205, 2020). Além
disso, devido a pequena espessura do CP, este ensaio & relativamente rapido quando
comparado com outras técnicas, podendo ser realizado em poucos minutos ou horas
enquanto o BTD, por exemplo, pode levar dias, dependendo do material e das tensdes
empregadas.

A utilizacao dos ensaios de puncionamento esférico instrumentado no estudo da FH é
relativamente recente, e, por isso, ha poucos resultados decorrentes do uso desta técnica
(GARCiA et al., 2015; ARROYO et al., 2017; ARROYO et al., 2020). O estudo de Garcia et al.
(2015) demonstrou a viabilidade do SPT para avaliar a susceptibilidade a FH de agos de alta
e média resisténcia, definindo os parametros mais adequados para analisar a redugao de
propriedades mecanicas.

A técnica do SPT apresenta um grande potencial no estudo da FH, haja vista que, devido
as dimensodes reduzidas dos corpos de prova, a saturagao do hidrogénio ocorre em um tempo
menor e, o estudo de casos onde ndo ha disponibilidade de volumes significativos de materiais

€ viabilizado.

1.1. Objetivos

O objetivo principal deste trabalho € avaliar a susceptibilidade a fragilizagédo por
hidrogénio de acos ARBL utilizados na industria de Oleo e gas usando ensaios de
puncionamento esférico instrumentado.

Os objetivos especificos sao:



Projetar e instalar adaptacdes no equipamento de puncionamento instrumentado de
forma que possam ser realizados ensaios para avaliagao da FH;

Desenvolver a metodologia para ensaios de puncionamento instrumentado com
permeacao in situ de hidrogénio para a avaliagido de propriedades mecénicas de
acos ARBL da industria de 6leo e gas;

Determinar o tempo de enxarque de hidrogénio nos corpos de prova antes do inicio
dos ensaios;

Avaliar o efeito da velocidade de ensaio SPT nas propriedades mecanicas dos
materiais sem e com a presenga de meio hidrogenado;

Propor uma metodologia para avaliar a forga limite de ruptura baseada na norma
ASTM F1624 (ASTM, 2018) por meio de ensaios de puncionamento instrumentado
carregado em patamares, em corpos de prova sem e com entalhe;

Otimizar o modelo proposto por Almeida (2017), para calculo de propriedades
mecanicas, visando aumentar a confiabilidade dos resultados, principalmente a

exatidao para agos de alta resisténcia.

1.2. Contribuicao cientifica alcangada com o desenvolvimento do trabalho

O

ensaio de puncionamento esférico instrumentado é uma técnica que vem

demonstrando seu potencial no estudo de propriedades mecanicas de materiais, tais como:

limite de escoamento, limite de resisténcia a tracdo e propriedades de fluéncia. O uso de

corpos de prova em miniatura viabiliza o uso desta técnica quando nao existe um volume

significativo de material a ser ensaiado. Desta forma, este trabalho contribui para afirmar essa

técnica como uma alternativa no estudo do fendbmeno da FH.

a)

b)

Este trabalho amplia os conhecimentos sobre a técnica SPT utilizada na avaliagdo
da susceptibilidade a FH. Por se tratar de uma aplicagao recente, ainda ha poucos
trabalhos sobre o tema na literatura.

Os resultados deste trabalho confirmam a possibilidade de realizar ensaios SPT em
meio assistido em baixas velocidades com intuito de avaliar a FH em agos ARBL.
Os efeitos da variagao da velocidade nas propriedades mecanicas dos materiais em
meio hidrogenado foram estudados. Os resultados relacionados a este topico foram
publicados na revista International Journal of Pressure Vessels and Piping
(ALMEIDA et al., 2021).

Foi desenvolvida uma metodologia que permite ensaiar corpos de prova de SPT em
patamares, partindo da ideia global da norma ASTM F1624 (ASTM, 2018), para



obtencgao da forga limite de ruptura por meio da rigidez do CP. Corpos de prova
entalhados foram utilizados para validar este método com ensaios convencionais
ISL para materiais de dureza menores que 33 HRC. Os resultados relacionados
foram apresentados em um artigo submetido e aprovado com menores corregcoes
na revista Theoretical and Applied Fracture Mechanics.

d) Foram obtidas equacgdes empiricas para o calculo das propriedades mecéanicas de
acos a partir das curvas Forga x Deslocamento dos ensaios SPT visando reduzir os

erros e aumentar a exatidao dos resultados para acos de alta resisténcia.

1.3. Estrutura do trabalho

Esta tese esta estruturada em seis capitulos, com o conteudo dividido da seguinte
maneira:

O capitulo Il apresenta a revisao bibliografica do trabalho, levantando o estado da arte
a respeito dos acos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) e suas aplicacdes; da FH e seus
mecanismos; dos ensaios de puncionamento esférico, mostrando os aspectos gerais do
ensaio, o principio de funcionamento, a analise da curva de resposta e as metodologias
utilizadas para calculo das propriedades mecanicas e para avaliagdo da FH.

A metodologia deste trabalho é descrita no capitulo Ill, englobando a caracterizagdo dos
materiais ensaiados e os procedimentos de realizagdo dos ensaios.

Os resultados sao mostrados no capitulo IV, juntamente com suas respectivas analises
e discussoes.

O capitulo V traz as conclusdes finais e as sugestdes para trabalhos futuros e o

capitulo VI lista as referéncias bibliograficas usadas neste trabalho.



CAPITULO Il

REVISAO BIBLIOGRAFICA

Neste capitulo é apresentada a revisédo bibliografica do trabalho, levantando o estado
da arte a respeito dos principais temas abordados nesta tese. Inicialmente é feito um resumo
sobre como sao caracterizados os acos de alta resisténcia e baixa liga e suas principais
aplicagbes. Em seguida, sdo apresentados os aspectos tedricos sobre FH e seus
mecanismos, com énfase na teoria da decoesao e na teoria da plasticidade localizada. Sao
também abordados os ensaios de puncionamento esférico, dando énfase nos aspectos gerais
do ensaio, no principio de funcionamento, na analise da curva de resposta e nas metodologias
utilizadas para o calculo das propriedades mecanicas. Por fim, os principais trabalhos
publicados sobre avaliagdo da susceptibilidade a FH por meio desta técnica séao

apresentados.

2.1. Acos ARBL

Os acos denominados ARBL (Alta Resisténcia e Baixa Liga) sdo acos que possuem
composi¢ao quimica similar ao ago carbono, com a diferenca das microadi¢goes de elementos
de liga, como Nb, Ti ou V, que garantem boas propriedades mecénicas e boa soldabilidade
(HIPPERT JR., 2004). Os acos ARBL sao utilizados com sucesso em aplicacbes que
requerem custo relativamente baixo, boa resisténcia mecéanica e boa tenacidade a fratura,
podendo ser empregados como agos estruturais, agos para embutimento, agos para
tubulagdes, vasos de pressao, entre outros (SILVA e MEI, 1988).

Estes acos ndo sao considerados agos liga comuns pois eles sao fabricados para atingir
determinadas propriedades mecanicas ao invés de uma composigao quimica especifica. Agos
ARBL possuem limite de escoamento acima de 40 ksi (275 MPa) (DAVIS, 2001). Tais agos



sdo bastante requisitados devido a necessidade da utilizagdo de materiais cada vez mais
resistentes e mais leves (CHIAVERINI, 2002).

Segundo Davis (2001), os mecanismos para aumento de resisténcia de um aco ARBL
podem envolver dispersao de segunda fase, encruamento, elementos em solugéo sélida,
precipitacdo e refino de grdo. Dentre esses mecanismos, o refino de gréo propicia 0 aumento
tanto do limite de escoamento como da tenacidade.

Por outro lado, os acos ARBL tendem a ser materiais susceptiveis a fragilizagdo por
hidrogénio, uma vez que possuem menor capacidade de deformagéo, implicando em menor
absor¢cdo de tensdes internas geradas pela presenga do hidrogénio na sua microestrutura
(CWIEK, 2009.)

2.2. Fragilizagao por Hidrogénio

A fragilizagao por hidrogénio nos metais € um fendbmeno que comegou a ser estudado
no final do século XIX com Johnson (1875), que observou a reducao da resisténcia mecanica
e tenacidade a fratura de arames de ago apés serem mergulhados em acido. Esse fendbmeno
pode levar ao trincamento induzido por hidrogénio, que depende basicamente de trés fatores:
a susceptibilidade do material, a presenga de hidrogénio no meio onde o material esta inserido
e a presencga de uma tenséao aplicada ou residual (HERRING, 2010; FERREIRA, 2017).

A difusdo de hidrogénio nos agos pode ocorrer mediante carregamento catédico na
presenca de solugdes eletroliticas ou em atmosferas gasosas em alta pressdo contendo
hidrogénio. A evolugcao eletroquimica do hidrogénio atémico (H) faz parte de uma reagao
catddica, onde cations de hidrogénio hidratados (H3O") s&o transportados por difusdo em
dire¢do ao catodo, onde o cation é reduzido, passando para hidrogénio na forma atémica
(ROSADO, 2011). A fragilizagao por hidrogénio pode, ainda, ter sua origem em processos
corrosivos (meio acidos), processos de fabricagdo como soldagem, laminagcéo a quente e
deposigao eletroquimica de revestimentos.

O hidrogénio id6nico (H*) ou hidrogénio molecular (H2) se localiza nos intersticios
cristalinos do material ou nos seus defeitos, locais chamados de sitios aprisionadores de

hidrogénio, tais como: discordancias, contornos de gréo e vazios (Fig. 2.1).
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Figura 2.1 — Interagao entre o hidrogénio e a microestrutura do material: A) Solucao sodlida, B)
Par hidrogénio e soluto, C) Em discordancias, D) Nos contornos de graos, E) Interface entre
matriz e particula, F) H. presente nos vazios (THOMPSON, 1980).

Apesar de ser um fendmeno antigo, ainda nao existe uma teoria unificada que explique
0s mecanismos fisico-quimicos envolvidos na FH (NANNINGA, 2005; DJUKIC et al., 2014).
Assim, algumas teorias em destaque na literatura sdo a teoria da pressao, teoria da formacao
de hidretos, teoria da decoesao e teoria da plasticidade localizada. Para explicar os efeitos do
hidrogénio em agos ARBL, as duas ultimas teorias costumam ser mais citadas pela literatura
(BARRERA et al. 2018).

2.2.1. Teoria da Decoesédo (HEDE)

A teoria da decoeséo (Hydrogen Enhanced Decohesion — HEDE), formulada por Troiano
(1960), baseia-se no enfraquecimento das ligagdes metalicas devido a presenca de uma
concentragao critica de atomos de hidrogénio por onde a fratura fragil ocorre. Esse
enfraquecimento leva ao trincamento em tensdes abaixo das que normalmente seriam
necessarias na auséncia do hidrogénio (MARTIN et al., 2020), de modo que a decoesao
ocorra em planos preferenciais (SOFRONIS et al., 2003).

Este mecanismo pode ser aplicado para fraturas intergranulares, onde elevadas
concentragdes de hidrogénio se acumulam na regido dos contornos de gréo, atingindo assim
a concentragao critica para ocorréncia da fratura fragil (ROSADO, 2011). Esta teoria afirma

que o atomo de hidrogénio tem alta solubilidade em regides de alta concentragao de tensao,



como a ponta de trincas (estado triaxial de tensdes) ou de uma discordancia
(OKAMOTO, 2010).

A medida que a quantidade de hidrogénio na ponta da trinca aumenta, os atomos da
rede cristalina se afastam uns dos outros, resultando na reducao de energia coesiva entre
eles, como mostrado na Fig. 2.2. Assim, a concentragido de hidrogénio nesta regido chega a
valores criticos que levam a trinca a se propagar, gerando uma nova ponta de trinca. O
hidrogénio se concentrara na extremidade da trinca, causando propagag¢des consecutivas até

haver a ruptura do material.
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Figura 2.2 — Efeito do hidrogénio sobre a energia coesiva (U) e sobre a tens&o coesiva (o) do
material (STROE, 2006).

O mecanismo da decoesao é aplicavel quando ha fraturas frageis, uma vez que a FH
pode ocorrer na auséncia de deformacao local significativa, podendo ser explicada por
célculos tedricos de mecanica quéantica (DAS, 2016). Porém, a associagao entre plasticidade
e fratura ndo é compativel com este mecanismo (STROE, 2006; KNARBAKK, 2015).



2.2.2. Teoria da Plasticidade Localizada (HELP)

A teoria da plasticidade localizada (Hydrogen Enhanced Localized Plasticity — HELP)
baseia-se no aumento de movimentagcdo de discordancias em certas direcbes devido a
presenca do hidrogénio, de modo que elas se movam em tensbes abaixo das que
normalmente seriam necessarias na auséncia deste (BEACHEM, 1972; BIRNBAUM e
SOFRONIS, 1994).

De acordo com Stroe (2006), a plasticidade localizada € causada pela redugéo de
interacdo entre as discordancias e entre discordancias e outros obstaculos (atomos de
carbono, atomos de impurezas, inclusdes, contornos de grao, etc.). Desse modo, as
discordancias passam a se mover mais proximas umas das outras, criando empilhamentos
de discordancias mais densos. Consequentemente, regides de alta deformacao (onde houve
0 aumento da mobilidade das discordancias) sdo criadas, cercadas por uma regido menos
ductil (onde ha o empilhamento de discordancias). Quando a tensdo mecanica nas pequenas
regides de empilhamento de discordancias ultrapassa o limite de ruptura do material, a falha
acontece.

A fragilizagao por hidrogénio de acos de alta resisténcia pode ocorrer devido a facilidade
de movimentagao de discordancias e com deformacao plastica significativa, mesmo que
localizada. Segundo Lynch (2012), o aumento da mobilidade de discordancias na zona
plastica a frente da trinca, promove o crescimento da trinca por um processo de
deslizamento/coalescéncia de microvazios mais localizado que aquele observado em
ambientes inertes. Portanto, as discordancias se movem em tensdoes mais baixas facilitando

a deformacao plastica. Uma representagdo do mecanismo HELP é mostrada na Fig. 2.3.

’,_--""—-._\ /ZonaplésticasemH
=~ . 5 ae - ~
Alta tens&o hidrostaticae ’ ~ X 1
concentragéo de H / s HELP \ Menos deformacéao localizada
’a’ YA ""'-\ \ . :
Trinca Xi:) ) | Maior arredondamento da trinca
v ¢’ d |
\ - ’ . «
Superficie de fratura com N ,’ Me:lor Qeforrzgao t.OtaI para
dimples . Vazios - coalescimento de microvazios
~ ™ - - - 1

-

— -

Dimples mais profundos

Figura 2.3 — Representacdo esquematica do mecanismo de plasticidade localizada
(LYNCH, 2012).
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2.3. Ensaio de Puncionamento Esférico (Small Punch Test)

Os ensaios com corpos de prova (CP) miniaturizados servem para obter informacao
relativa a resisténcia mecanica dos acos e outros materiais metalicos presentes nos
equipamentos em operagcao, sem comprometer a integridade dos componentes. Com base
nos resultados obtidos, é possivel determinar a vida util residual de equipamentos sujeitos a
fendbmenos de degradacao ao longo do tempo.

A industria nuclear e a petrolifera foram duas das precursoras no desenvolvimento dos
"mini testes" para avaliar as propriedades mecanicas dos materiais, em especial do SPT. Um
dos primeiros estudos que descrevem esta técnica foi publicado por Manahan et al. (1981),
patenteada posteriormente em 1986. Manahan et al. (1981) sugeriram o SPT como uma
alternativa as técnicas convencionais de caracterizacdo mecanica, o que reduziria
significativamente o volume de material necessario para a caracterizagdo. O seu objetivo
centrava-se na obtencdo das propriedades mecanicas dos materiais presentes em
componentes de equipamentos de centrais termonucleares, a fim de avaliar o seu estado de
degradacédo sob condicdes de radiacao.

A Figura 2.4a ilustra esquematicamente o ensaio utilizado por Manahan et al. (1981), no
qual foram utilizados corpos de prova em forma de discos de 3,00 mm de didmetro e 0,25 mm
de espessura. O ensaio consistia em um dispositivo para suporte do CP e um puncao que
comprimia uniaxialmente o CP. A partir desse ensaio foi gerada uma curva que relaciona a
forga aplicada em fungéo do deslocamento do pungéo, como apresentado na Fig. 2.4b. Nesse
trabalho foram estudadas as influéncias do diametro do puncgao utilizado no ensaio, da taxa
de deslocamento do mesmo e da temperatura de ensaio na forma da curva obtida.

Apds os primeiros trabalhos publicados na década de 1980, a técnica encontrou
desenvolvimento em diversas outras areas, tais como: a) usinas de vapor (HA; FLEURY,
1998) de modo a estudar a degradagao devido a fluéncia dos componentes que trabalhavam
com combustiveis fosseis convencionais; b) juntas soldadas (HYDE; SUN, 2001; CHUVAS,
2015) em que as zonas termicamente afetadas (ZTAs) sdo muito estreitas e a determinacao
das propriedades nessas regides do material utilizando as técnicas convencionais se torna
impraticavel; c) materiais para aplicacdo em componentes de turbinas aeronauticas (HURST

et al., 2016) para avaliar propriedades de tragao e de fluéncia.
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Figura 2.4 — (a) Representagdo esquematica do ensaio SPT de Manahan et al. (1981); (b)
curva de forca por deslocamento obtida no ensaio com diferentes temperaturas e diametros
do puncéo.

2.3.1.Principio de funcionamento do ensaio de puncionamento esférico

O uso industrial do SPT foi inicialmente limitado na Europa devido a falta de normas
regulamentando o ensaio. A Comissao Europeia de Normalizagdo (CEN) organizou, em 2004,
um Workshop com objetivo de apresentar algumas diretrizes para a realizagao do SPT em
materiais metalicos. Em 2007, foi publicado o documento CWA 15627 (CEN, 2007), contendo
tais diretrizes, o qual foi dividido em duas partes. A primeira parte consistia nas diretrizes para
o SPT voltado para retirada de propriedades de fluéncia, enquanto a segunda trazia diretrizes
para o SPT que analisava propriedades de tracao e fratura dos materiais.

O documento CWA 15627 (CEN, 2007) apresenta diretrizes quanto a preparacao dos
corpos de prova do ensaio, ao dispositivo a ser utilizado, ao principio de funcionamento e
condigbes do ensaio e as caracteristicas dimensionais e geomeétricas dos corpos de prova.
Além disso, ele apresenta diretrizes sobre a analise dos resultados obtidos para extrair
propriedades dos materiais, como: limite de escoamento, limite de resisténcia, tenacidade a
fratura e temperatura de transi¢édo ductil-fragil.

A Figura 2.5 mostra um esquema de dispositivo do ensaio SPT, onde o CP (5) é
colocado sobre a matriz inferior (3), sendo pressionado em seguida pela matriz superior (2) e,
por fim, carregado na regiao central por agao de uma haste (1) e uma esfera de WC-Co (4),
que ira deforma-lo até a ruptura.
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Figura 2.5 — Esquema simplificado do dispositivo do ensaio SPT (ALMEIDA et al., 2021).

De acordo com o documento CWA 15627 (CEN, 2007), existem basicamente dois tipos
de ensaios SPT: Small Punch Bulge Test (SPBT) e Small Punch Drawing Test (SPDT). No
SPBT, que é o mais utilizado, o CP é preso firmemente entre as matrizes, fazendo com que a
deformacéao ocorra apenas na regiao de contato com o punc¢ao. Ja no SPDT, o CP é apenas
apoiado entre as matrizes de forma a impedir o deslocamento vertical.

O objetivo do ensaio SPT é produzir uma curva de forca por deslocamento do puncao
e/ou forga por deflexdo do CP que contenha informagdes das deformacdes elasticas e
plasticas e das propriedades de resisténcia mecanica do material. Na sequéncia, apresentam-
se geometrias dos corpos de prova e metodologias para o calculo de propriedades mecanicas
a partir das curvas de forca x deslocamento.

Em 2020, foi publicada a norma ASTM 3205-20 (ASTM, 2020), que sintetizou as
principais diretrizes do CWA 15627 (CEN, 2007), cobrindo procedimentos para obtencao do
limite de escoamento, limite de resisténcia a tragdo e temperatura de transi¢ao ductil-fragil de

materiais metalicos por meio de ensaios SPT.

2.3.2. Geometria dos corpos de prova

Os corpos de prova do ensaio podem ter sec¢ao transversal circular, como mostrado na
Fig. 2.6a ou quadrada (Fig. 2.6b), sendo a primeira a mais utilizada. Qualquer uma destas
duas geometrias pode ser utilizada nos ensaios SPT sem influenciar nos resultados. A maior
diferenca entre as geometrias € a area de contato entre CP e as matrizes. O corpo de prova
com segao transversal quadrada possui uma maior area de contato, o que facilita seu engaste
no equipamento de ensaio SPBT.

Quanto as dimensdes, o CWA 15627 (CEN, 2007) recomenda para os corpos de prova
circulares didmetro e espessura de aproximadamente 8,0 mm e 0,5 mm, respectivamente. A

justificativa para essa escolha é que o0 numero de graos ao longo da espessura de 0,5 mm é
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adequado para obter propriedades volumétricas. Ja os corpos de prova quadrados,
normalmente tém as seguintes dimensdes: 10,0 mm de largura e de comprimento e 0,5 mm
de espessura (JU; JANG; KWON, 2003; CONTRERAS et al., 2008; GARCIA et al., 2015b).

O uso de corpos de prova com entalhes € comum no estudo de tenacidade a fratura.
Algumas geometrias usadas nos ensaios SPT com entalhes s&o mostradas na Fig. 2.6, quais
sejam: a) convencional circular; b) convencional quadrada; c) com entalhe central (JU; JANG;
KWON, 2003); d) entalhe single-edge (ALEGRE et al., 2015); e) entalhe circunferencial
(TURBA et al., 2011); f) entalhe lateral (ALVAREZ et al., 2021).
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Figura 2.6 — Exemplos de geometrias de corpos de prova utilizados em estudos de tenacidade
a fratura no SPT (TORRES e GORDON, 2021).

2.3.3.Curva Forga x Deslocamento e Calculo das Propriedades Mecénicas

O SPT permite a determinagdo de diversas propriedades mecéanicas que, na sua
maioria, estao relacionadas a curva de forca x deslocamento do punc¢éo, como a mostrada na
Fig. 2.7. Baik et al. (1986) identificaram na curva forca x deslocamento quatro estagios de
deformagéo como indicado na Fig. 2.7. Segundo os autores, o primeiro estagio (I) corresponde
a flexdo elastica, durante a qual todo o corpo de prova é deformado elasticamente. No
segundo estagio (Il) inicia-se a deformagao plastica, onde o volume de plasticidade que surge
no centro do corpo de prova, na regido de contato com o puncdo, aumenta progressivamente

na direcdo da espessura e na diregao radial. A partir de um determinado ponto, comeca a
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ocorrer um comportamento de membrana, que predomina na maior parte do ensaio (lll), na
qual a deformacao nao esta associada as tensdes provocadas pela flexao do corpo de prova,

mas sim a alta tensao na area de contato entre a esfera e o corpo de prova.
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Figura 2.7 — Curva forga x deslocamento tipica dos ensaios SPT (WANG et al., 2008).

O regime de estiramento da membrana se inicia quando é atingido um determinado
estagio do ensaio em que ocorre um deslizamento de camadas simultaneamente com a
deformacéo plastica localizada em algumas regides. Neste regime, o fluxo de deformacao
radial torna-se dominante na regido do CP que ndo esta presa pelas matrizes e,
consequentemente, ocorre uma rapida redugao na espessura. Por fim, ao aproximar-se da
forca maxima, a inclinagcao da curva comega a diminuir a8 medida que o mecanismo de falha
comeca a se desenvolver, dando origem ao quarto estagio (IV), onde ocorrera a propagagao
da trinca principal que leva a ruptura do CP.

Varias equacoes foram desenvolvidas para obtengao das propriedades de tragao (limite
de escoamento e limite de resisténcia) com base na curva forga x deslocamento. Essa curva
€ relacionada com as propriedades mecanicas por meio de correla¢gdes matematicas, que
dependem das propriedades do material, da geometria do CP e do pungao utilizado no ensaio.

Rodriguez et al. (2009) destacaram alguns pontos da curva que s&o mais importantes

para a determinacao das propriedades:
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e P, = forga onde se tem o inicio da deformagdo plastica, podendo ser obtido por
diferentes técnicas ainda em estudo. Esse ponto pode ser visto na Fig. 2.7;

e P, = forca maxima obtida durante todo o ensaio e considerada para o calculo do
limite de resisténcia;

e d,, = deslocamento no ponto de forga maxima, utilizado para o calculo do
alongamento. Ainda é discutido como esse ponto é escolhido, devido a dificuldade

em se determinar com precisdo quando o corpo de prova se rompe durante o ensaio.

Mao e Takahashi (1987) estudaram relagdes entre os dados do ensaio SPT e o limite
de escoamento (g,), limite de resisténcia (o,;) e tenacidade a fratura (J;c) para quatro
materiais isotropicos com comportamento ductil. Eles relacionaram a mudanca de inclinagao
da curva entre o primeiro e segundo estagios como sendo a forga (P, ), correspondente ao
inicio da deformacao plastica.

Por meio de um processo empirico, Mao e Takahashi (1987) chegaram a uma relagao
linear entre o limite de escoamento dos materiais e a forca sobre a espessura do CP ao

quadrado (t?), resultando na Eq. (2.1), para P, expresso em N e t em mm.

P (2.1)
Yy
O'y = 0,360 (t_z)

Mao e Takahashi (1987) também relacionaram a forga maxima do ensaio (B, [N]) com

o limite de resisténcia, obtendo, empiricamente, a Eq. (2.2).

P
oyt = 0,130 (t—’;) —320 (2.2)

Fleury e Ha (1998) observaram a existéncia de correlagdo linear entre os valores de
tensdo obtidos com base na curva do SPT e os obtidos em ensaios uniaxiais convencionais
para diferentes temperaturas em agos Cr-Mo. Os autores notaram a diferengca entre a
inclinagdo das retas que sdo usadas no desenvolvimento das equagdes empiricas de
correlagao entre forga e tensao para os diferentes materiais.

Devido ao debate gerado pela existéncia de diversas correlagbes para calculos das
propriedades mecanicas, Garcia et al. (2014) analisaram cinco métodos desenvolvidos para
a obtengdo do valor de P, com base em pesquisas anteriores, como as de Mao e
Takahashi (1987) e Rodriguez et al. (2009). O objetivo desse estudo foi tentar desenvolver

uma maneira de obter o valor de P, que resultasse em uma equagéo para o calculo do limite
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de escoamento. Esta equacao deveria ser menos dependente do material e que fornecesse
uma boa aproximagdo com os valores adquiridos por meio dos ensaios convencionais de
tracado, tanto em temperatura ambiente quanto em temperaturas mais altas.

Na Figura 2.8 € possivel observar como o P, € obtido utilizando estes cinco métodos.
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y_inf &,/
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Deslocamento do pung¢&o (mm)

Figura 2.8 — Diferentes propostas para determinar P, (GARCIA et al., 2014).

O ponto Py, y4, € calculado de acordo com o meétodo proposto por Mao e Takahashi
(1987), no qual eles definiram P, como o ponto de interse¢éo de duas tangentes, sendo uma
do regime elastico (regido |) e uma do regime plastico (regido Il). O ponto P, cgy utiliza o
proposto no documento CWA 15627 (CEN, 2007), no qual é definido como a projegao vertical
do ponto de intersegdo das duas tangentes descritas por Mao e Takahashi (1987). Os pontos
Py ¢/10 € Py /100 referem-se aos trabalhos de Rodriguez et al. (2009) e Contreras et al. (2008),
respectivamente, onde o ponto P, € obtido atraveés do ponto de intersecao entre a curva do
SPT e uma reta paralela a inclinacao inicial do grafico (fase elastica) com um deslocamento
de t/10 ou t/100, onde t € a espessura do corpo de prova ensaiado. O ultimo ponto, Py, j,
vem de uma proposta recente de Lacalle et al. (2009), que definiram P, como a forga
correspondente ao primeiro ponto de inflexao localizado na regiao I.

O ponto B, é descrito por todos os autores citados como o ponto de valor maximo de
forca obtido durante o ensaio. Ja o ponto d,,,, devido a dificuldade em se determinar o ponto

exato de ruptura do corpo de prova do SPT, é definido como o valor de deslocamento onde a
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forca é maxima, tendo em vista que apds esse ponto, o CP falha rapidamente (GARCIA et
al., 2014).

A partir das equacgdes empiricas de Mao e Takahashi (1987) para o calculo do limite de
escoamento e do limite de resisténcia (Egs. (2.1) e (2.2)), Contreras et al. (2008) relacionaram
a forga da curva do SPT com as tensbes de forma mais geral, conforme mostrado nas Eqs.
(2.3) e (2.4):

P
oy = a; (t_g) +a, (23)
(2.4)

Out = P (Iz_zl) + B2

Nas Equacgdes (2.3) e (2.4), a4, a,, B, € B, séo constantes dependentes principalmente
do tipo de material, das dimensdes do corpo de prova e dos parametros de ensaio e t € a
espessura do corpo de prova utilizado, sendo considerada padrao t = 0,5 mm.

Segundo Garcia et al. (2014), Lacalle et al. (2008) observaram que a forgca maxima B,
depende de t e ndo de t?, sendo o limite de resisténcia calculado de acordo com a Eq. (2.5).
Além disso, no trabalho de Hurst e Matocha (2012), foi proposta uma nova relagéo, que leva
em conta o deslocamento do puncado quando a forca € maxima, d,,, como mostrado na
Eq. (2.6).

oue = B (2) + 85 (29)

v (B " 2.6
Oyt = 1'<—t(71n)+'82 (2.6)
m

Para o alongamento, s&o encontradas duas relacdes diferentes na literatura. Fleury e
Ha (1998) descreveram uma relagao linear de acordo com a Eq. (2.7), onde y € uma constante
empirica que teve valor igual a sete (7) no seu trabalho. Rodriguez et al. (2009) propuseram
uma versdo normalizada dessa expresséo dividindo d,, pela espessura do CP (Eq. (2.8)),
onde em seu trabalho obtiveram uma constante y' = 14. Isto se mostrou coerente com o

trabalho de Fleury e Ha (1998) que haviam utilizado um valor de espessura de 0,5 mm.

A%) = y.dp, (2.7)
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dp .
Ao =y (2.8)

Segundo Rodriguez et al. (2009), o modulo de elasticidade (E) do material pode ser
relacionado com a informacéao do primeiro estagio da deformacao curva forga x deslocamento,

podendo ser obtido de acordo com a Eq. (2.9):

(g )ini (2.9)

t

E =

Na Equacao (2.9), (P/d);n; € a inclinagdo da curva forga x deslocamento no primeiro
estagio de deformacao e t é a espessura inicial do CP.
Além dessas propriedades, o ensaio SPT permite calcular propriedades de tenacidade

a fratura, bem como propriedades de fluéncia.

2.3.3.1. Determinag&o da forga de transi¢do do regime elastico para o regime plastico (P,)

As curvas de Forca x Deslocamento dos ensaios SPT se comportam de maneira distinta,
dependendo do material ensaiado, de forma que os estagios do ensaio, mostrados na Fig. 2.7,
podem nao ser tdo claramente distinguiveis, principalmente para materiais de alta resisténcia
conforme destacado por Silva (2017) e Almeida et al. (2019). Esse formato mais acentuado
das curvas de materiais de alta resisténcia, pode levar a erros de calculo do limite de
escoamento do material (o)), da ordem de até 30 % em relagdo aos obtidos por ensaio de
tragao (SILVA, 2017).

Conforme descrito no item 2.3.3, sdo encontrados varios métodos de obtencio da forca
de transigéo elastico-plastico (P,) do ensaio SPT na literatura. Como a norma ASTM 3205
(ASTM, 2020) foi publicada apenas em 2020, diversos autores buscaram métodos numéricos
e empiricos para melhorar a correlagéo da forga P, com o limite de escoamento dos materiais
(JANCA et al., 2016; MORENO, 2018; HAHNER et al., 2019; CALAF-CHICA et al., 2020).
Estes autores destacaram a dificuldade de identificar a regidao exata de transicao elastico-
plastico e otimizaram modelos para suas aplicagdes especificas. Almeida (2017) obteve um
modelo para calculo de g, de agos com limite de escoamento de até 830 MPa, conseguindo
estimar esta propriedade com erros menores que 5 %. Janca et al. (2016) analisaram que,
correlagdes calibradas para uma classe especifica de material funcionam bem e com
exatidao.

Na norma ASTM 3205 (ASTM, 2020), é descrito o método proposto no documento CWA
15627 (CEN, 2007) para obter P, (ver Fig. 2.8). Porém, mesmo apds a publicagido da norma,
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sdo encontrados trabalhos que buscam melhorar os modelos de calculo do escoamento
existentes (CALAF-CHICA et al., 2021; LANCASTER et al., 2022). Embora estes autores
utilizem a Eq. (2.3) para relacionar a forga P, com g,, as constantes a sdo fortemente
dependentes do tipo de material ensaiado bem como do equipamento utilizado para os
ensaios. Dessa forma, as constantes a ndo podem assumir valores universais para o calculo

de g, de qualquer tipo de material.

2.4. Ensaios de puncionamento para avaliar a susceptibilidade a fragilizagao por

hidrogénio

Tendo em vista que a técnica de ensaio SPT é relativamente recente e a preocupacao
acerca das consequéncias da FH em acos tem crescido nas ultimas décadas, ainda ha poucos
estudos disponiveis na literatura sobre esta aplicagdo da técnica.

Misawa, Hamaguchi e Saito (1988) realizaram ensaios de puncionamento em alta
temperatura (250 °C) e alta pressao (atmosfera de argbnio) em solucdo aquosa de tampao
borato em dois acgos utilizados na industria nuclear, sendo um acgo inoxidavel 304 austenitico
e um aco ferritico HT-9. Eles desejavam avaliar os efeitos da corrosao sob tensao nestes
metais. Eles obtiveram como resposta a energia para inicio de trinca como fungao do potencial
elétrico aplicado e da taxa de deformagao e conseguiram correlacionar estes resultados com
os obtidos via ensaio de tragdo com baixa taxa de deformacao, que é usualmente utilizado
para este proposito.

Nambu et al. (2007) utilizaram o SPT com atmosfera gasosa contendo hidrogénio em
membranas de nidbio revestidas com paladio para avaliar a FH de corpos de prova revestidos
e nao revestidos. Eles obtiveram uma curva de transigao ductil-fragil em funcao da presséo e
da quantidade de hidrogénio e conseguiram relacionar a presencga do revestimento com a
parte de menor quantidade de hidrogénio da curva.

Os estudos mais significativos nesta area surgiram a partir de 2015 com Garcia et al.
(2015b). Estes autores desenvolveram uma metodologia para avaliar a susceptibilidade a FH
de agos CrMoV realizando permeacgao de hidrogénio no CP antes e durante os ensaios. Eles
utilizaram como eletrélito uma solu¢do 1 N de H.SO4 em agua destilada com 10 gotas de CS;
e 10 mg de As,SOs por litro e fizeram a permeagao de hidrogénio com uma densidade de
corrente de 20 mA/cm?. A Figura 2.9 mostra o desenho esquematico do equipamento usado
para os ensaios sem hidrogénio e ensaios apenas pré-carregados com hidrogénio (Fig. 2.9a)

e para os ensaios com carregamento in-situ (Fig. 2.9b).
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Figura 2.9 — Esquema do equipamento utilizado (a) para ensaios sem hidrogénio; (b) para

ensaios com carregamento de hidrogénio in-situ (GARCIA et al., 2015b).

Os dois materiais ensaiados apresentaram resultados distintos quanto a FH, como pode
ser visto nas curvas de resposta da Fig. 2.10. As curvas (A) representam 0s ensaios sem
carregamento de hidrogénio, as curvas (B) os ensaios que foram apenas pré-carregados e as
curvas (C) os ensaios com carregamento in-situ. O ago CrMoV-2 se mostrou mais susceptivel
a FH, sendo que apenas o pré-carregamento foi suficiente para resultar em uma queda de
forca maxima e do deslocamento maximo. Ja o ago CrMoV-1 s6 apresentou efeitos de FH

quando o carregamento com hidrogénio foi realizado durante o ensaio.
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Figura 2.10 — Curvas de resposta para as diferentes condi¢gdes de ensaio SPT dos agos
CrMoV-1 e CrMoV-2 (GARCIA et al., 2015b).

Além disso, Garcia et al. (2015b) compararam as fractografias dos corpos de prova dos
dois acos ensaiados em cada condi¢cao, conforme mostrado nas Figs. 2.11, 2.12, 2.13 e 2.14.
E possivel observar que o ago CrMoV-1 apresentou trincas em forma de meia lua e fraturas
ducteis quando ensaiado ao ar e apenas com pré-carregamento (Fig. 2.11), enquanto o ago
CrMoV-2 apresentou trincas radiais na segunda condi¢gdo (Fig. 2.12c) e fratura fragil
(Fig. 2.12d). Na Figura 2.13 ¢é possivel ver uma fratura fragil na regido das trincas radiais e
uma fratura mista na regido de trinca meia lua para o ago CrMoV-1, enquanto para o ago
CrMoV-2, o CP com carregamento durante o ensaio teve sua fragilidade acentuada
(Fig. 2.14).
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Figura 2.11 — Fractografias dos corpos de prova de CrMoV-1: (a) sem hidrogénio - visédo geral,
(b) sem hidrogénio - regido da falha; (c) pré-carregada com hidrogénio - visdo geral; (d) pré-

carregada com hidrogénio - regido da falha (GARCIA et al., 2015b).
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Figura 2.12 — Fractografias dos corpos de prova de CrMoV-2: (a) sem hidrogénio - visdo geral;
(b) sem hidrogénio - regiao da falha; (c) pré-carregada com hidrogénio - visdo geral; (d) pré-

carregada com hidrogénio - regido da falha (GARCIA et al., 2015b).
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Figura 2.13 — Fractografia do corpo de prova de CrMoV-1 testado com carregamento in-situ
(GARCIA et al., 2015b).

Figura 2.14 — Fractografia do corpo de prova de CrMoV-2 testado com carregamento in-situ
(GARCIA et al., 2015b).

Outros trabalhos foram publicados utilizando metodologia semelhante a de Garcia et al.
(2015b), dentre eles, tem-se: Garcia et al. (2016), que buscaram comparar os resultados
obtidos via ensaios de puncionamento com aqueles decorrentes dos ensaios de tracéo para
avaliagao da FH; Arroyo et al. (2016), que fizeram ensaios em corpos de prova entalhados e
meios agressivos para estimar o pardmetro de concentragao de tensao para trincamento
assistido pelo meio (Threshold Stress Intensity Factor for Environment-Assisted Cracking -
Kgac) a partir de SPT; Arroyo et al. (2017), que avaliaram os principais fatores presentes na
FH de agcos de média e alta resisténcia utilizando SPT.

O primeiro trabalho publicado utilizando a metodologia de carregamento em patamares
progressivos em meio assistido (/ncremental Step Load - ISL) em ensaios SPT foi de Arroyo
et al. (2019). Neste trabalho os autores ensaiaram um ago TMCR420 (um ago perlitico-ferritico
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com 35 HRC, utilizado na fabricagdo de componentes offshore e vasos de pressao) aplicando
polarizacao catddica em uma solugao acida contendo H2SO4. Arroyo et al. (2019) mantiveram
a ideia global da norma ASTM F1624 (ASTM, 2018) e propuseram patamares de 20 min para
os 10 primeiros patamares e 40 min para os 10 ultimos, de forma que cada corpo de prova
pudesse ser ensaiado em até 10 h.

No aco ensaiado por Arroyo et al. (2019), foi realizado um ensaio SPT convencional ao
ar, de forma que a forga maxima do ensaio equivale a forgca de ruptura ao ar no ensaio ISL
(Prrs) proposta na ASTM F1624 (ASTM, 2018). Em seguida, trés ensaios com os
carregamentos em patamares foram realizados, conforme mostrado na Fig. 2.15. Neste
trabalho eles obtiveram uma forca limite invariante (P,;) de 42,4 % ao utilizar SPT e uma
tenséo limite invariante (o;,) de 53,8 % ao utilizar o ensaio de tragdo da ASTM F1624 (ASTM,
2018).

Load (N)
]
=]
=

400 SPT Air
300 Test 1
200 Test 2
Test 3

0 10000 20000 30000
Time (s)
Figura 2.15 — Curvas Forga x tempo para o ago TMCR420 obtidas aplicando a técnica de ISL
da norma ASTM F1624 (ASTM, 2018) modificada para os ensaios SPT. As linhas pontilhadas
indicam os patamares planejados que nao ocorreram ap6s a falha do corpo de prova
(ARROYO et al., 2019).

Mais recentemente, Arroyo et al. (2022) realizaram um estudo para otimizar o tempo
dos patamares. Foram utilizados tempos entre 10 e 60 min e foi concluido que os tempos de
20 min para os 10 primeiros patamares e 40 min para os 10 ultimos foram os que

representaram o menor tempo para se obter resultados com boa exatidao.



CAPITULO Il

METODOLOGIA

Neste capitulo é apresentada a metodologia adotada no desenvolvimento deste
trabalho. Inicialmente sédo descritos os procedimentos para a caracterizagdo microestrutural e
de resisténcia mecéanica dos materiais ensaiados, quais sejam: analise de composicio
quimica, analise metalografica, ensaios de dureza e ensaios de tracdo. Em seguida, sao
apresentadas as metodologias relativas a fabricacdo dos corpos de prova e a realizacédo dos
ensaios experimentais. Em destaque, sdo mostradas as metodologias para realizacdo de
ensaios em meio hidrogenado, englobando ensaios preliminares, analise da variagdo da
velocidade de ensaio SPT convencional e ensaios SPT com patamares. Por fim, foram
realizados ensaios para otimizar o modelo proposto por Almeida (2017) para calculo do limite

de escoamento de acos de alta resisténcia.
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Figura 3.1 — Diagrama de Ishikawa da metodologia adotada no trabalho.
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3.1. Caracterizagdo dos materiais dos corpos de prova

No presente trabalho, dois acos ARBL utilizados na fabricagdo de dutos da industria de
6leo e gas foram selecionados para se avaliar a susceptibilidade a FH por meio de ensaios
SPT. Os acos 4137M e 4130M como recebidos, foram utilizados ao longo de todo o trabalho.
Além destes, no decorrer do trabalho e segundo a necessidade, outros acos foram avaliados,
a saber: 0 aco AISI 4140 como recebido e o0 aco 4130M tratado termicamente e caracterizado
por Martiniano (2021) para atingir durezas de 40 e 44 HRC. Vale ressaltar que os agos 4137M
e 4130M foram caracterizados de forma completa. Para a caracterizagdo dos acos 4137M,
4130M e AISI 4140, foram efetuadas as seguintes analises: composi¢cdo quimica,

metalografia, ensaios de dureza e ensaios de tragao.

3.1.1.Anélise de composigcdo quimica

As analises de composicao quimica dos acgos foram realizadas com o intuito de melhor
caracteriza-los em relacdo a quantidade de carbono, enxofre e outros elementos de liga. A
quantidade significativa desses elementos pode influenciar as propriedades do material,
dentre elas a resisténcia mecéanica, a presenca de inclusbes em sua microestrutura e,
consequentemente, a susceptibilidade a FH.

As analises de composig¢ao quimica foram realizadas por meio de um espectrdmetro de
emissao otica por descarga luminescente da marca LECO, modelo GDS500A, com resolugéo
de 0,001 % em peso. Os valores médios de composi¢cdo quimica decorrentes de trés
medicdes podem ser observados na Tab. 3.1. Nesta tabela sdo apresentados ainda os valores
do desvio padrao amostral para um nivel de confianga de 95 %.

No entanto, existem técnicas para a quantificacdo de alguns elementos, como carbono
e enxofre, que fornecem resultados com maior confiabilidade. Uma dessas técnicas é o
método de combustao, descrito na norma ASTM E1019 (ASTM, 2018). Assim, para os agos
4137M e 4130M foi realizado esse ensaio de maneira complementar, por empresa terceira. O
equipamento utilizado para esta finalidade foi um analisador de carbono e enxofre, da marca
LECO, modelo CS-600, juntamente com uma balanga analitica, da marca Sartorius, modelo
CPA 124S.

Nesta analise, trés repeticbes foram efetuadas em cada material e os resultados sao
mostrados na Tab. 3.2. Os valores obtidos representam a porcentagem em peso de cada

elemento, com uma confiabilidade de 95 % (duas vezes o desvio padrao dos valores obtidos).
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Tabela 3.1 — Valores médios resultantes da analise de composi¢cao quimica dos materiais

ensaiados (% em peso).

Elemento Material
Aco 4137TM Aco 4130M Aco 4140
Fe Balanco Balanco Balanco
Cc 0,378 + 0,002 0,290 + 0,002 0,442 + 0,000
S 0,008 + 0,001 0,003 + 0,001 0,007 + 0,000
Mn 0,912 + 0,011 0,769 + 0,005 0,861 + 0,002
Si 0,268 + 0,005 0,315+ 0,003 0,378 + 0,001
Cr 1,140 + 0,000 1,480 £ 0,012 0,840 + 0,010
Cu 0,227 + 0,002 0,216 + 0,001 0,009 + 0,000
Ni 0,132 + 0,003 0,126 + 0,003 0,038 + 0,001
Mo 0,321 + 0,003 0,691 + 0,004 0,150 + 0,002
0,005 + 0,000 0,010 + 0,000 0,004 + 0,000
P 0,013 £ 0,001 0,014 + 0,001 0,021 + 0,000
Al 0,024 + 0,000 0,038 + 0,000 0,024 + 0,000
Ti 0,003 + 0,000 0,004 + 0,001 -
Nb - 0,024 + 0,002 -
B 0,001 + 0,000 0,001 + 0,000 -

Tabela 3.2 — Composicao quimica de carbono e enxofre obtida pelo processo de combustao

para os agos 4137M e 4130M (% em peso).

C (%) S (%)
Aco 4137TM 0,370 £ 0,010 0,009 £ 0,001
Aco 4130M 0,300 + 0,040 0,004 + 0,001

Os agos 4137M e 4130M foram assim denominados devido a composi¢ao quimica ser
proxima as dos acos AISI 4137 e AISI 4130, especificados na norma ASTM A322-13
(ASTM, 2018). Estes agos foram caracterizados em conjunto com Melo (2019). O ago 4140
segue as especificagdes da norma ASTM A322-13 (ASTM, 2018) para um ago AlSI 4140.

3.1.2.Anélise metalografica
As analises microestruturais dos agos foram realizadas utilizando microscopia 6ptica e
eletrbnica de varredura. Para tanto, foi utilizado um microscépio 6ptico da marca Olympus,

modelo BX51M, equipado com camera para aquisi¢ao de imagens. Foi utilizado também um
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microscoépio eletrbnico de varredura de alta resolug¢ao (MEV/FEG — Field Emission Gun) da
marca Zeiss, modelo Supra 40, equipado com EDS (Energy Dispersive X-Ray Spectroscopy).

Para analisar os acos 4137M e 4130M, foram retirados dois corpos de prova de cada
um, a fim de representar as duas dire¢des (longitudinal e radial/circunferencial). Em seguida,
foram embutidos em baquelite; lixados com lixa abrasiva SiC de 220, 600 e 1200 mesh,
utilizando uma lixadora Arotec e; polidos utilizando pastas de diamante com granulometrias
médias de 9, 6, 3 e 1 ym, em uma polidora Arotec VV. O acabamento final foi obtido por
polimento com silica coloidal. Entre cada etapa de lixamento e polimento, foi feita a limpeza
dos CPs em banhos ultrassdnicos com alcool etilico durante cinco minutos.

Apds a preparagdo dos corpos de prova, foi realizado um ataque quimico para a
revelagcao da microestrutura, utilizando Nital 2 %, por aproximadamente dez segundos. As
imagens obtidas possibilitaram identificar a microestrutura, a existéncia de orientagéo e a
presenca de inclusdes. As imagens da microestrutura com menor aumento dos acos 4137M

e 4130M podem ser observadas na Figs. 3.2 e 3.3, respectivamente.

a) b)
Figura 3.2 — Microscopia do ago 4137M. a) Sec¢ao longitudinal; b) Secéao circunferencial/radial.
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Figura 3.3 — Microscopia do ago 4130M. a) Sec¢ao longitudinal; b) Secéao circunferencial/radial.

De acordo com a Fig. 3.2, observa-se que o ago 4137M possui um bandeamento apenas
na direcao longitudinal do tubo. Por outro lado, o ago 4130M apresenta uma orientagdo menos
notavel nessa diregdo (Fig. 3.3-a). Os tratamentos térmicos dos dois agos nao foram
disponibilizados pelos fabricantes.

Para analisar as microestruturas dos acos, foram retirados CPs apenas na sec¢ao
longitudinal e as imagens obtidas por meio do MEV/FEG est&o representadas na Fig. 3.4. Os
acos 4137M (Fig. 3.4-a) e 4130M (Fig. 3.4-b) como recebidos possuem uma microestrutura
com matriz predominantemente martensitica/bainitica com graos de ferrita dispersos. Além
disso, nota-se que 0 ago 4130M possui uma microestrutura mais refinada quando comparado
ao aco 4137M. Os acos 4130M (40 HRC), Fig. 3.4-c, e 4130M (44 HRC), Fig. 3.4-d,
apresentam uma microestrutura de martensita revenida com a presenca de cementita
alongada e uma quantidade significativa de precipitados de cementita ao longo do contorno
do antigo grao austenitico, como indicado pelas setas em amarelo. Por fim, o ago AlSI 4140,

Fig. 3.4-e apresenta uma microestrutura tipica de martensita revenida.
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Figura 3.4 — Microestrutura dos agos avaliados: a) ago 4137M como recebido; b) aco 4130M
como recebido; ¢) aco 4130M (40 HRC); d) aco 4130M (44 HRC); e) aco AISI 4140.

3.1.2.1. Quantificagéo de inclusées

A quantificagdo de inclusdes foi realizada com base nas normas ASTM E45 (ASTM,
2018) e ASTM E1245 (ASTM, 2016) como complementacao da primeira, tratando de ensaio
por analise automatica de imagem. Estas normas recomendam que a quantificagdo (manual

ou automatica) de inclusdes seja realizada em um CP cuja area total seja de pelo menos
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160 mm?. Assim, dois corpos de prova (um para cada material) foram preparados conforme o
procedimento descrito anteriormente, com a diferenga de que esse método dispensa o ataque
quimico na face de interesse.

A analise é facilitada com a utilizagao de um sistema de microscopia éptica em conjunto
com um software de analise de imagens. Neste trabalho, foi utilizado o software
AxioVision V4.8, que permite destacar as inclusdes por meio de detecgao de escalas de cinza
nas imagens.

A quantificacdo foi realizada com a utilizacdo de dez areas de aproximadamente
280 x 335 uym?, escolhidas aleatoriamente, para a geragao das imagens. Os corpos de prova
foram observados no microscopio 6ptico utilizado nas etapas anteriores e, em cada imagem,
foi possivel quantificar as inclusbes em porcentagem de area. Os resultados de quantificagao
de inclusbes obtidos, bem como imagens das mesmas, sdo mostrados no capitulo

subsequente, uma vez que contribuiram para discussao de resultados de ensaios.

3.1.3. Propriedades mecéanicas

A medigéo do perfil de dureza foi realizada ao longo da espessura dos corpos de prova
retirados dos tubos dos acos 4137M e 4130M, objetivando identificar a existéncia de gradiente
de propriedades mecanicas. Para tanto, a dureza Vickers foi medida ao longo da espessura
dos corpos de prova com um durémetro Stiefelmayer-Reicherter, modelo KL-4, com resolugao
de 1 HV10. O certificado de calibracdo n° 083/18 deste equipamento se encontra no
ANEXO A. A medicao foi efetuada a temperatura ambiente de 20 = 1 °C, utilizando forca de
10 kgf e tempo de aplicagao de 15 segundos, de acordo com as recomendagdes da norma
ASTM E92 (ASTM, 2017).

A Figura 3.5 apresenta os resultados de medigao dos perfis de dureza Vickers (HV10)
para os acos 4137M e 4130M. Nesta figura as barras de erro representam o desvio padrao

com nivel de confianga de 95,45 %.
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Figura 3.5 — Perfis de dureza ao longo da espessura dos corpos de prova do (a) ago 4137M
e (b) ago 4130M. Barra de erros representando o desvio padrao com nivel de confianga de
95,45 %.

De acordo com a Fig. 3.5, observa-se que o perfil de dureza ao longo da espessura
pode ser considerado constante para o agco 4130M, com amplitude de 12 HV10. O ago 4137M
apresentou uma amplitude dos valores médios da ordem de 50 HV10. Considerando todas as
medigdes, o valor médio da dureza para o ago 4137M é 325 + 33 HV10 e para o agco 4130M
€ 267 + 8 HV10.

Além disso, para todos os materiais, foram realizados ensaios de dureza Rockwell C
(HRC), conforme a norma ASTM E18 (ASTM, 2020). A dureza foi medida utilizando um

durébmetro Mitutoyo, da série Twintype Plus, modelo DT-20, com resolugéo de 0,1 HRC. O



33

certificado de inspecdo deste durédmetro (ANEXO B) declara que o mesmo possui uma
incerteza de 0,4 HRC. Foram efetuadas cinco medi¢cbes de dureza para cada CP e os valores
médios e de incerteza padrao com fator de abrangéncia de 68,27 % sao mostrados na
Tab. 3.3.

O ensaio de tracao foi realizado com o objetivo de obter as propriedades limite de
escoamento, limite de resisténcia a tracdo e alongamento dos materiais. Para isso, foram
ensaiados cinco CPs com formato cilindrico, conforme determina a norma ASTM E8/E8M
(ASTM, 2021). Os ensaios foram realizados em uma maquina de tracao servohidraulica da
fabricante Instron®, modelo 8801. Os valores médios das propriedades mecénicas e a
incerteza padrao associada (68,27 % de probabilidade de abrangéncia) dos agos ensaiados

sdao mostrados na Tab. 3.3.

Tabela 3.3 — Valores médios das propriedades mecanicas dos materiais avaliados, incerteza

padrao associada (68,27 %).

Limite de
Limite de
resisténcia a Alongamento Dureza
Material escoamento
tracdo (%) (HRC)
oy (MPa)
oy (MPa)
Aco 4137M 949,41 + 14,15 1052,80 + 9,83 17,4+£0,5 32,6+0,3
Aco 4130M 775,83 + 2,96 848,42 + 3,17 242 + 1,1 250+0,2
Aco AISI 4140 1132,30 £ 4,10 1202,10 + 1,60 13,6 £ 0,6 39,1+0,2
Aco 4130 M
1206,70 + 5,89 1280,64 + 5,14 18,2+ 1,1 39,2+04
(40 HRC)
Aco 4130M
1352,86 + 5,93 1431,36 + 6,09 14,1+0,3 43,1+0,3
(44 HRC)

3.2. Fabricagao dos corpos de prova para ensaios de puncionamento esférico

As dimensbes dos corpos de prova SPT foram definidas de acordo com o proposto no
documento CWA 15627 (2007), sendo em formato de disco com 8 mm de didmetro e
0,350 mm de espessura. Primeiramente foi usinada uma barra cilindrica do tubo, conforme
mostra a Fig. 3.6, ja com 8 mm de didmetro por meio de uma maquina de eletroeroséo a fio.
Em seguida, essa barra foi cortada também via eletroerosdo a fio em discos de
aproximadamente 0,400 mm de espessura. Por fim, os discos foram lixados com o auxilio de

um dispositivo, mostrado na Fig. 3.7, que permite a obtengcdo de corpos de prova com a
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espessura indicada de projeto (0,350 + 0,005 mm). Para tanto, foi utilizada uma lixa de
1200 mesh até que os riscos oriundos do corte desaparecessem e a espessura final estivesse
dentro da tolerancia de projeto. A espessura dos corpos de prova foi medida cinco vezes
utilizando um micrémetro digital para medigbes externas, com resolugédo 0,001 mm (certificado
de calibragdo n° 70518/18 — ANEXO C). As medigbes foram efetuadas a temperatura
ambiente de 20 + 1 °C.

v
OT 0,400

Figura 3.6 — Sequéncia de fabricagdo do corpo de prova na maquina de eletroeroséao a fio.
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Corpode
Prova

Figura 3.7 — Dispositivo utilizado no processo de lixamento dos corpos de prova.

3.3. Ensaios de puncionamento esférico (SPT)

Os ensaios SPT foram realizados em um equipamento de puncionamento
instrumentado, mostrado na Fig. 3.8. Os ensaios foram realizados tendo em vista as
recomendagdes da norma ASTM E3205 (ASTM, 2020) e também o desenvolvimento prévio a
publicacdo da norma. O principio de funcionamento do ensaio é a deformacao do corpo de
prova mediante uma esfera de metal duro (WC-Co) de 1,5 mm de didmetro (ALMEIDA, 2017),
que é empurrada por uma haste metalica. Essa, por sua vez, esta acoplada a uma célula de
carga da marca HBM, modelo U2B, com faixa nominal de 2,0 kN, que mede a forga aplicada.
O deslocamento é medido com dois LVDTs (Linear Variable Differential Transformer) da
mesma marca da célula de carga, da série WI, com faixa nominal de 2 mm, e os dados obtidos
sdo armazenados através de um programa de controle desenvolvido em LabVIEW,
especificamente para este ensaio.

O equipamento conta ainda com uma matriz superior de aperto e uma matriz inferior,
ambas de ago 4340 revenido a 280 °C, uma base de suporte e outros componentes de fixacao
e de acoplamento, mostrados na Fig. 3.9. A Figura 3.10 mostra em detalhe a regido de ensaio,
indicando os principais componentes.

O ensaio SPT inicia-se com a aproximagao rapida do pungao em relacdo ao CP, até
que os LVDTs toquem a superficie de referéncia. Em seguida, a velocidade é reduzida e o

movimento continua até que a haste toque a esfera. O programa de controle comega a
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armazenar os valores de forga e deslocamento quando a célula de carga mede uma forga de
30 N. Como critério de parada, o ensaio termina quando a forca medida cai em 100 N. Os
dados armazenados sao entdo utiizados para tracar a curva de resposta de

forca x deslocamento.

3.3.1.Anélise da variacao da velocidade de ensaio ao ar

Para avaliagédo da velocidade de ensaio ao ar (sem a presenga de meio assistido) foram
realizados ensaios no aco 4130M. O efeito do fator velocidade nos valores de limite de
escoamento e limite de resisténcia a tragao foi investigado utilizando um planejamento de
experimentos com um unico fator. A velocidade foi investigada em trés niveis (0,02 mm/s,
0,001 mm/s e 0,0005 mm/s). Para cada condicdo foram efetuadas duas repeticbes,
totalizando nove ensaios. Para a analise dos resultados, foi realizada uma analise de variancia

(ANOVA) por meio do software Statistica versao 7.1.

Figura 3.8 — Equipamento de puncionamento instrumentado a) vista geral; b) vista em detalhe.
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Figura 3.9 — Componentes do dispositivo para SPT.
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Figura 3.10 — Modelo da regido de ensaio SPT com destaque para o posicionamento do corpo

de prova entre as matrizes.
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3.4. Adaptagoes no equipamento para a permeacgao de hidrogénio durante o ensaio

Com o intuito de adaptar o equipamento para realizar ensaios em meio assistido, foi
concebida, projetada e construida uma cuba eletrolitica para permeacgao de hidrogénio no
corpo de prova durante o ensaio. O projeto foi realizado usando o software de modelagem
CAD 3D Autodesk Inventor® Professional 2018. A Figura 3.11 mostra a montagem da cuba
em perspectiva, com destaque para os componentes, enquanto a Fig. 3.12 mostra a mesma
apos fabricagao.

As paredes da cuba foram fabricadas em acrilico e a base em acgo inoxidavel. Para a
permeacao de hidrogénio, foram projetados dois contra eletrodos de grafite e um eletrodo de
referéncia de Ag/AgCl, cujo corpo é um material polimérico utilizado na fabricagéo de ponteiras
de pipeta. Além disso, foi adicionada uma motobomba submersa com vazao de 60 a 170 I/h

com o objetivo de circular a agua na cavidade interna do suporte inferior do dispositivo.

1) Cuba eletrolitica.

2) Contra eletrodo de grafite.
3) Eletrodo de referéncia.

4) Dispositivo do SPT.

5) Bomba de aquario

Figura 3.11 — Imagem em perspectiva da cuba eletrolitica para a realizagcdo de ensaios com

assisténcia do meio. Os principais componentes da cuba sao indicados.
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Figura 3.12 — Vista geral da cuba eletrolitica montada.

Foram realizadas outras modificacdes no suporte inferior, conforme mostrado na
Fig. 3.13. Um furo de 4 mm para o alojamento do eletrodo de referéncia (1); um furo de 4 mm
para o tubo com entrada de fluido (2); um furo de 5 mm para saida de fluido (3); quatro furos
de 3 mm ao redor do didmetro para saida de possiveis bolhas de ar entre as matrizes e o

corpo de prova (4).

Figura 3.13 — Suporte inferior do dispositivo de SPT apds implementagcao das modificagbes.
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Para o isolamento elétrico do equipamento, foi projetado um adaptador preenchido com
Celeron, instalado entre a haste e a célula de carga, conforme mostrado na Fig. 3.14. Além
disso, a base da cuba e o suporte inferior foram pintados de modo a diminuir a area metalica
submersa no meio. Durante os ensaios preliminares, foi observada uma fuga de corrente no
sistema. Para resolver este problema, foi adicionado um tubo termo retratil na haste na regiao
de contato com o "porta LVDTs" e duas laminas de vidro na superficie onde os LVDTs tocam

a porca de fixagao, mostrados em detalhe na Fig. 3.15.

Laminas de vidro

Figura 3.15 — Adaptagdes para isolamento elétrico do equipamento, em destaque pintura da
base da cuba e suporte inferior, tubo termo retratil e laminas de vidro.



41

3.5. Quantificagao do hidrogénio difusivel

A quantificagao de hidrogénio nos corpos de prova foi realizada em um analisador de
extragdo a quente da marca Bruker, modelo G4 PHOENIX DH, com resolugao de 0,01 pg/g,
mostrado na Fig. 3.16. Para tanto, foi utilizado o método de extracdo a quente por corrente de
gas em um forno tubular com um detector de condutividade térmica (thermal conductivity
detector - TCD) acoplado. O gas de arraste utilizado foi o nitrogénio com pureza de 99,999 %
(N2 5.0). Esse gas ¢ utilizado devido a grande diferenca da sua condutividade térmica quando
comparado ao hidrogénio (SALMI et al., 2015).

Os corpos de prova analisados possuem formato de disco com 8 mm de didametro e
0,350 mm de espessura, tendo a mesma geometria dos utilizados nos ensaios SPT, de modo
a reproduzir as mesmas condi¢des de difusao de hidrogénio. A permeagao de hidrogénio foi
realizada por meio de protecao catédica, em uma célula eletroquimica com fluido eletrolitico
(dgua deionizada com 3,5 % de NaCl grau técnico) e trés eletrodos (Fig. 3.17). Foi utilizado
um eletrodo de Ag/AgCl como referéncia, uma placa de grafite como contra eletrodo e o corpo
de prova como eletrodo de trabalho. Foi aplicada uma tenséo elétrica constante de -1,2V
considerando diferentes intervalos de tempos a fim de determinar o tempo de saturacado do
CP.

Forno
infravermelho

Figura 3.16 — Analisador de hidrogénio por extragdo a quente.
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Eletrodo de

referéncia Ag/AgCl
Contra eletrodo

— de grafite

~ Corpo de prova

Figura 3.17 — Célula eletroquimica utilizada para a permeacéo de hidrogénio no corpo de

prova.

O procedimento da quantificagdo de hidrogénio se iniciou com a medi¢cdo da massa do
CP em uma balanca digital da marca Mettler Toledo, com faixa nominal de 220 g e resolucao
de 0,1 mg (Certificado de calibragdo — ANEXO D). Em seguida, o CP foi posicionado na célula
eletroquimica para a permeacao de hidrogénio, que ocorreu nos seguintes tempos: 0,5; 1,0;
1,5; 2,0; 3,0 € 24,0 h. A escolha dos tempos de permeacéo foi baseada no trabalho de Garcia
et al. (2015), que observaram em corpos de prova com geometria similar a dos utilizados no
presente trabalho um tempo de saturagdo de 2 h. Apés o tempo de permeacgao, o CP foi
retirado, limpo com acetona, secado com papel toalha e introduzido no analisador em no
maximo 30 s para evitar que a quantidade de hidrogénio diminuisse. No analisador, o ensaio
foi realizado a uma temperatura de 400 £ 1 °C por 15 min, sendo realizadas trés medicbes da

quantidade de hidrogénio para cada tempo de permeagao.

3.6. Ensaios de puncionamento em meio hidrogenado

3.6.1.Ensaios SPT preliminares em meio hidrogenado

Os ensaios SPT preliminares em meio hidrogenado foram realizados em duas
condigdes: a) permeacao de hidrogénio fora da cuba de ensaio por trés horas com ensaio na
sequéncia sem assisténcia do meio; b) permeagao de hidrogénio na cuba por trés horas e

ensaio em meio hidrogenado. As Figuras 3.18 e 3.19 mostram a cuba com a permeacéo de
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hidrogénio sendo realizada durante o ensaio. Em todos os ensaios foi aplicada uma tensao
de -1,2 Vagagcl € foram realizados a uma velocidade de 0,02 mm/s.

A partir dos resultados, foi possivel destacar a importancia de se realizar um encharque
de hidrogénio antes do ensaio. Além disso, foi definido que nos préoximos ensaios seria
realizada a permeacgéo fora da cuba e o ensaio com meio hidrogenado na cuba em seguida,

de modo a otimizar o tempo de ensaio e garantir uma melhor condicdo de entrada de

hidrogénio no material.

Figura 3.18 — Ensaio de SPT preliminar de permeagao de hidrogénio na cuba de ensaio.
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Contra eletrodo

de grafite Eletrodo de Ag/AgCl

Figura 3.19 — Detalhes do ensaio SPT preliminar com permeagéo de hidrogénio na cuba de

ensaio.

3.6.2. Anélise da variagcdo da velocidade de ensaio em meio hidrogenado

Para analisar o efeito da velocidade de ensaio em meio hidrogenado no limite de
resisténcia a tragao (oy;), foi proposto um planejamento experimental de fator unico. O fator
velocidade foi investigado em dois niveis (1,0 um/s e 0,1 ym/s), como mostrado na Tab. 3.4.
Esse planejamento foi aplicado a trés acos de alta resisténcia (4130M, 4137M e 4140). Para
cada material, trés corpos de prova foram ensaiados por condigdo. Além disso, para cada
material, um CP foi ensaiado ao ar na velocidade convencional de 0,02 mm/s.

Para o calculo de o, a partir das curvas de resposta, foi utilizada a Eq. (2.4), onde as
constantes 3, e S, sao iguais a 0,1595 e -267,82, respectivamente, conforme determinado
por Almeida (2017).

Tabela 3.4 — Planejamento experimental para o fator velocidade de ensaio em meio

hidrogenado.

Experimento Velocidade de ensaio (um/s)
1 0,1 (-1)
2 1,0 (+1)
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Os ensaios foram realizados em uma solucdo aquosa de agua deionizada com
3,5 % NaCl. Para simular a protegao catddica, um fio de platina foi usado como contra eletrodo
e o eletrodo de Ag/AgCI foi utilizado como referéncia, como mostrado na Fig. 3.20. Durante
os ensaios foi imposto um potencial fixo de -1,2 Vagiage. Todos os CPs passaram por um

encharque de hidrogénio de 3 h antes dos ensaios.

gtrodo de trabalho

Eletrodo de Ag/AgCI Contra eletrodo

de platina

Figura 3.20 — Cuba de ensaio com destaque para os eletrodos utilizados.

Apds os ensaios, foi realizada uma analise estatistica aplicando a Analise de Variancia
(ANOVA) por meio do software Statistica para identificar se os valores médios de g,,; obtidos
nas duas velocidades consideradas apresentavam diferengas entre si. Além disso, corpos de
prova ensaiados ao ar e ensaiados em meio hidrogenado foram analisados no MEV apés o

fim dos ensaios para analise das superficies de fratura.

3.6.3.Ensaios de puncionamento esférico com carregamentos em patamares (Incremental

Small Punch Test - ISPT)

Nesta etapa, é descrita a metodologia para os ensaios SPT com carregamentos em
patamares, assistidos pelo meio, denominados como ISPT (Incremental Small Punch Test).
Estes ensaios seguem as ideias globais recomendadas na norma ASTM F1624 (ASTM,
2018), adaptadas para a técnica SPT.

Para tanto, foram ensaiados os agos 4130M e 4137M como recebidos, além do ago
4130M apés tratamentos térmicos para durezas de 40 HRC e 44 HRC. Para um melhor
entendimento, esses agos foram denominados como: A-32 (4137M - 32 HRC); B-25 (4130M
- 25 HRC); B-40 (4130M - 40 HRC) e B-44 (4130M - 44 HRC).

Os tratamentos térmicos para os agos B-40 e B-44 foram similares, consistindo de uma

austenitizacao a 870 °C por uma hora e témpera em 06leo, seguido por uma hora de
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revenimento e resfriamento ao ar. As temperaturas de revenimento para os acos B-40 e B-44
foram 553 °C e 444 °C, respectivamente. Esse tratamento térmico é mostrado na Tab. 3.5 e

descrito com mais detalhes no trabalho de Martiniano (2021).

Tabela 3.5 — Tratamentos térmicos selecionados para a confecgédo dos corpos de prova dos
acos B-40 e B-44 (MARTINIANO, 2021).

Témpera em 6leo Revenimento

Material Temperaturade  Tempo | Temperaturade Tempo
austenitizacao (°C) (h) revenimento (°C) (h)

Acgo B-40 870 1 553 1

Acgo B-44 870 1 444 1

Para cada material, trés CPs foram ensaiados para obtencéo da forca limite de ruptura
via ISPT (Pi,_spr). Além disso, um corpo de prova foi ensaiado ao ar na velocidade
convencional de 0,02 mm/s para se obter a forca maxima (B,,). Os incrementos de for¢a foram
adotados conforme recomendagdes da norma ASTM F1624 (ASTM, 2018), sendo de 5 % de
P,. Os tempos de patamares foram adotados conforme o trabalho de Arroyo et al. (2019),
sendo 20 min para os 10 primeiros patamares e 40 min para os 10 ultimos. A cuba de ensaio
e eletrodos utilizados sao os mesmos descritos anteriormente, mostrados na Fig. 3.20.

Antes dos ensaios definitivos, corpos de prova do aco B-40 foram ensaiados utilizando
as duas metodologias de tempo de patamares (de acordo com a ASTM F1624 (ASTM, 2018)
e de acordo com Arroyo et al. (2019)). Foram utilizados corpos de prova sem entalhe e com
as dimensdes definidas no capitulo 3.2 desta tese, ou seja, didmetro de 8 mm e espessura de
0,350 mm. Para a realizacao dos ensaios seguindo as duas abordagens mencionadas, todos
os corpos de prova foram pré-carregados com hidrogénio por 3 h antes do ensaio, que
continuaram com protecgao catédica com potencial constante de -1,2 Vagiager durante o ensaio.

Os resultados destes ensaios mostraram que a redugdo do tempo nao provocou
mudanc¢as na curva Forga x Deslocamento. Os valores de Py, _spr Obtidos foram de 73,0 % e
74,5 % da forga P,,, respectivamente (diferencga de -2,0 %). Além disso, uma ANOVA de fator
unico foi aplicada para identificar se os valores de P;;, obtidos pelas duas metodologias foram
afetados pelo tempo de patamar. A conclusao obtida foi que, com 95 % de confiancga, o fator
tempo de patamar nao provocou efeitos significativos nos valores de P;j,_spr para o ago B-40
(p-value = 0,462207). Esse fato corroborou com a adequada exatidao do P;,, mesmo quando
o tempo de ensaio foi reduzido em aproximadamente seis vezes.

Para melhor observar o efeito da FH nestes ensaios, foi calculada a area abaixo da

curva Forga x Deslocamento até o ponto de forga maxima, utilizando integragédo numeérica,
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especificamente o método dos trapézios. Os valores de area obtidos foram comparados com

os resultantes dos corpos de prova ensaiados ao ar (valores de referéncia).

3.6.3.1. Desenvolvimento da metodologia de obtengdo de Pj,_spr

Uma metodologia para identificacdo do P;,_spr foOi proposta com objetivo de ensaiar
acos com dureza abaixo de 33 HRC. Essa abordagem foi baseada na metodologia proposta
por Martiniano (2021), que considera a rigidez do material do CP, como alternativa a analise
visual das curvas de resposta descrita na ASTM F1624 (ASTM, 2018).

Durante a aplicagcdo da técnica ISPT, o ensaio é conduzido com controle de
deslocamento durante o tempo de cada patamar, permitindo que quedas de for¢ca sejam
perceptiveis ao longo do ensaio. Essa queda de forga pode ser causada por fatores como
escoamento do material ou inicio de propagacgéo de trinca. Em uma curva convencional do
ensaio SPT (Fig. 2.7), o escoamento ocorre na transi¢ao dos estagios | e ll, enquanto a regiao
de instabilidade/propagacéo de trinca ocorre no estagio 1V, préximo ao fim do ensaio.

De modo a separar as quedas de forca durante os ensaios ISPT, a rigidez do material
do corpo de prova foi calculada durante todo o ensaio conforme a Eq. (3.1). A rigidez

representa a resisténcia do corpo de prova ao deslocamento do pungao.

§= Piys —P; (3.1)
|diq — dil

Na Equagéao (3.1), S é a rigidez (Stifness) em N/mm; P; e P;,, sé@o os valores de forca
no final do patamar i e no final do patamar i + 1, em N; d; e d;,,; sdo os valores de posigao
do pungdo nos patamares i e i + 1, respectivamente, em mm.

Na curva Rigidez x Tempo, € possivel notar duas quedas expressivas que
correspondem ao escoamento do material e ao inicio da propagacéo de trinca, como mostrado
na Fig. 3.21. A partir desta curva, o Py,_spr € determinado como o valor de for¢a do patamar

a partir do qual a queda da rigidez continua até o fim do ensaio (segunda queda).
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Figura 3.21 — Curva Forga x Tempo x Rigidez obtida no ensaio ISPT.

3.6.3.2. Validagdo da abordagem proposta para determinar P, baseado na rigidez do material
do corpo de prova

Para validar a metodologia de obtencao do P;,_spr, cOrpos de prova entalhados foram
fabricados dos acos A-32 e B-25 e ensaiados utilizando as técnicas ISPT e ISL. Todos os
parametros de ensaio ISPT descritos anteriormente foram mantidos para a validagdo da
metodologia. A unica mudanga foi o corpo de prova entalhado, do qual a geometria e as
dimensbes nominais s&o mostradas na Fig. 3.22. As dimensdes do entalhe foram definidas
baseando-se no trabalho de Alvarez et al. (2021).

Corpos de prova entalhados no ensaio SPT foram utilizados em alguns trabalhos para
aumentar a tensdo hidrostatica, bem como para estimular a FH (ALVAREZ et al., 2021;
GARCIA et al., 2015a; CUESTA et al., 2015).

Os ensaios ISL foram realizados de acordo com as recomendagdes da norma
ASTM F1624 (ASTM, 2018), por meio de um equipamento de ensaio de flexdo a 4 pontos
(Fig. 3.23). Para cada material, quatro corpos de prova foram ensaiados, sendo um ao ar para
determinagédo de Ppps € 0s outros trés em meio hidrogenado para identificagdo de P,. A
geometria e as dimensdes nominais dos corpos de prova utilizados neste ensaio sdo
mostradas na Fig. 3.24.

Para a determinacgao de Prrg, um corpo de prova ISL foi ensaiado ao ar, aplicando um
carregamento constante de acordo com a norma ASTM E8/E8M (ASTM, 2021), até a ruptura.
A forca Pgs foi determinada como a forga maxima durante este ensaio. Os ensaios ISL foram
executados sob protecao catdédica, conforme descrito acima para os ensaios ISPT. Para cada
ensaio, o valor de P;, foi determinado como a forga de patamar imediatamente anterior ao

patamar onde ocorre a queda de forga devido ao inicio de propagagao de trinca causada pelo
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hidrogénio. O método da rigidez proposto por Martiniano (2021) foi utilizado para obtencgao de

Py, nos ensaios ISL.

A(50:1)
0,20

0,15

0,500
@

Figura 3.22 — Geometria e dimensbées nominais do corpo de prova entalhado.

Figura 3.23 — Esquema do equipamento utilizado para os ensaios ISL: (1) atuador, (2) célula
de carga, (3) brago de carregamento, (4) encoder rotativo, (5) suporte inferior, (6) bomba de
recirculagédo, (7) cuba eletrolitica, (8) cuba inferior, (9) corpo de prova (MARTINIANO, 2021).
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Figura 3.24 — Geometria e dimensdes nominais do corpo de prova utilizado nos ensaios ISL
(MARTINIANO, 2021).

Apdés ambos os ensaios, os valores de P;,_spr € Py, foram comparados. O erro

sistematico (Es) associado ao P;_spr foi avaliado como indicado na Eq. (3.2).
Es = Pen—spr — Pen (3.2)

Na Equacéo (3.2), Py,_spr € P:n, S80 0s valores de forga limite de ruptura obtidos via
ISPT e ISL, respectivamente. O ultimo foi usado como referéncia.

Para comparacao e para identificar os mecanismos de fratura, corpos de prova
ensaiados ao ar e ensaiados em meio hidrogenado foram analisados no MEV apds o fim dos

ensaios.

3.7. Otimizagao do modelo de Almeida (2017) para o calculo do limite de escoamento

O modelo desenvolvido por Almeida (2017) para o calculo das propriedades mecénicas
g, € gy, por meio das curvas Forga x Deslocamento obtidas nos ensaios SPT, foi utilizado ao
longo deste trabalho. A for¢a de transicao entre os regimes elastico e plastico da curva, foi
determinada por meio do calculo de Py, ;/,, (ver Fig. 2.8). A equagéo utilizada para relacionar
esta forga com o limite de escoamento, desenvolvida por Almeida (2017), € mostrada na

Eq. (3.3). Nesta equagao t representa a espessura do corpo de prova.
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P, (3.3)
_ .Y
gy = 0,3328 22

Apds ensaios ao ar preliminares, nos agos 4130M e 4137M, foram observados erros
importantes (maior que 10 % para o ago 4137M) quando comparado aos valores obtidos por
meio de ensaio de tracdo. A Equacao (3.3), de Almeida (2017), foi obtida a partir de acos que
possuiam limite de escoamento de até 850 MPa. Assim, para conseguir abranger uma maior
gama de agos, de maior resisténcia, foram realizados ensaios em seis agos de alta resisténcia
para otimizar o modelo de calculo de o,. Destes, quatro foram utilizados para o
desenvolvimento do novo modelo e dois para a validagcdo, conforme mostrado na Tab. 3.6.
Os materiais foram ensaiados ao ar, com velocidade convencional de 0,02 mm/s e foi

calculada a relagao (Py/tz) para cada ensaio.

Tabela 3.6 — Agos utilizados para desenvolver e validar o modelo de calculo de g, por meio

de ensaios SPT. Valores médios de limite de escoamento obtidos por ensaio de tracdo sao

mostrados para cada material e a incerteza padréo associada (68,27 %).

Limite de escoamento

Material
oy (MPa)
Aco 4137M 949,41 + 14,15
Aco 4130M 775,83 + 2,96
Desenvolvimento
Aco 4130 M (40 HRC) 1206,70 £ 5,89
Aco 4130M (44 HRC) 1352,86 + 5,93
Aco T4140 939,00 + 7,00
Validagao
Aco T4340 835,00 + 23,00

De forma a complementar o modelo de Almeida (2017), foi utilizado o método de
obtencéo de Py ;/1o- Além disso, como a norma ASTM E3205 (ASTM, 2020) foi publicada
durante o desenvolvimento deste trabalho, também foi realizado o calculo de o, a partir de
P, cen, Que € o método apresentado na norma.

Para auxiliar na obtengéo das forgas P, a partir das curvas de resposta, foi desenvolvido

um programa em python, cuja interface € mostrada na Fig. 3.25. A partir da intersegédo das

retas tangentes geradas, obtém-se a forga P, y,o € sua projecdo na curva Forga x
Deslocamento representa a forga Py, cgy. A forga Py, /1, € obtida pela interse¢éo da reta

paralela a fase elastica deslocada de t/10 com a curva de resposta.
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LIAD

Forga Maxima (N): 1209.60
Deslocamento Maximo (mm): 0.9574
Forga escoamento (t/10) (N): 349.26
Forga escoamento (t/100) (N): 271.23
Forga escoamento (MAO) (N): 247.47
Forga escoamento (CEN) (N): 230.10
Area sob o grafico: 697.57

Figura 3.25 — Interface do programa utilizado para obtengao das forgas utilizadas nos calculos

das propriedades mecanicas.

Apods obtengéo das forgas P, de cada ensaio, a relagéo (Py/tz) foi calculada para os

materiais da Tab. 3.6 e foi plotado o grafico dos limites de escoamento conhecidos (por meio

de ensaio de tracdo) pela relagéo (Py/tz). Por regresséao linear, utilizando o método dos

minimos quadrados, foram obtidos os valores das constantes e, para validagdo, foram

estimados os valores de limites de escoamento dos agos T4140 e T4340 com a expressao

obtida.

A temperatura ambiente em todos as medi¢des foi monitorada com o termo-higrometro

digital da fabricante Instrutherm, com resolug¢ao de 0,1 °C e faixa nominal de (-20,0 a 60,0) °C
(certificado de calibracdo no ANEXO E).



CAPITULO IV

RESULTADOS E DISCUSSOES

Este capitulo mostra os resultados obtidos dos ensaios SPT, bem como as analises e
discussbes decorrentes. Inicialmente sdo apresentados os resultados da analise do efeito da
variacao da velocidade de ensaio nos valores de resisténcia em ensaios ao ar. Em seguida,
sdo apresentados os resultados de quantificacao do hidrogénio difusivel nos agos utilizados
nos ensaios preliminares em meio hidrogenado, bem como os resultados destes. Em
destaque, s&o apresentados e discutidos os resultados da analise da variagdo da velocidade
de ensaio nos valores de resisténcia em meio hidrogenado e por fim os resultados dos ensaios
SPT com patamares sdo apresentados juntamente com a validagdo da metodologia para

calculo do Pyp,.

4.1. Resultados da analise do efeito de variagcdo da velocidade nos valores de

resisténcia dos agcos 4137M e 4130M em ensaios ao ar

Os primeiros ensaios de puncionamento foram realizados sem a presenga de meio
assistido (ao ar). Nestes ensaios as curvas de resposta, que serdo comparadas com as curvas
obtidas nos ensaios hidrogenados, foram obtidas aplicando a metodologia utilizada por
Almeida (2017). Trés ensaios foram efetuados nos acos 4137M e 4130M e as curvas de
resposta sdo apresentadas nas Figs. 4.1 e 4.2, respectivamente. Nestas figuras é possivel
observar que o ago 4137M apresentou forgas maximas mais elevadas e deslocamentos do
puncdo menores que o0 ago 4130M. Isso ocorre, pois ele possui maior resisténcia a tracao e
menor ductilidade (como mostrado no ensaio de tracao, ver Tab. 3.3). Além disso, a curva de
resposta do aco 4130M permite uma maior distingdo entre os estagios representados na

Fig. 2.7, o que facilita a obtencdo do parametro P, utilizado no calculo do limite de

escoamento. Os valores médios das forcas P, e By, bem como os valores do limite de
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escoamento e limite de resisténcia calculados sdo mostrados na Tab. 4.1. Nesta tabela sdo
mostrados ainda os erros relativos associados tomando como referéncia os valores

decorrentes do ensaio de tragao.

1200
1000
800

600

Forca [N]

400 R

200  / c2
" c3

0 200 400 600 800 1000 1200 1400

Deslocamento [pum]
Figura 4.1 — Curvas de resposta dos ensaios SPT ao ar para o ago 4137M (velocidade de
0,02 mm/s).
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Figura 4.2 — Curvas de resposta dos ensaios SPT ao ar para o ago 4130M (velocidade de

0,02 mm/s).
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Tabela 4.1 — Propriedades dos materiais utilizados nos ensaios SPT, obtidos por meio das

equagdes desenvolvidas por Almeida (2017).

o Limite de
Limite de
resisténcia a
Material P, (N) P, (N) Escoamento  Erro (%) B Erro (%)
tracao
g, (MPa)
oy (MPa)
Aco 4137M 390 1055 1102,08 16,1 1010,81 -4,0
Aco 4130M 258 915 703,89 -8,5 820,73 -3,3

A partir da Tab. 4.1, se conclui que os modelos matematicos utilizados foram bem
ajustados para o célculo dos limites de resisténcia dos dois acos avaliados e do limite de
escoamento do aco 4130M. Ja o limite de escoamento do ago 4137M apresentou um erro
elevado de 16,1 %, devido a dificuldade de se obter o paradmetro P, na curva de resposta.
Este fato ¢ indicativo de baixa exatiddo no método, neste caso em particular, que foi melhor
explorado no item 4.6 deste trabalho.

A Figura 4.3 mostra um grafico com uma curva de resposta para cada uma das

velocidades avaliadas para o ago 4130M.
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Figura 4.3 — Curvas de resposta dos ensaios variando a velocidade do ensaio para o ago
4130M (velocidades: 0,02 mm/s, 0,001 mm/s e 0,0005 mm/s).

A partir da Fig. 4.3, nota-se que as curvas de resposta sao similares ao longo da maior

parte do ensaio. Este fato é indicativo de boa repetibilidade dos valores de forga. A forga
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maxima diminui ligeiramente com a reducao da velocidade, apresentando um desvio maximo
de aproximadamente 20 N (2,2 %) em relagdo a média.

A partir da ANOVA, com confiabilidade de 95 %, obtiveram-se valores de p de 0,919
para o efeito da velocidade no limite de escoamento e 0,054 para o efeito da velocidade no
limite de resisténcia para o aco 4130M. Como ambos os valores de p foram maiores que
a = 0,05, ndo se pode afirmar que a variagao da velocidade implica em valores numéricos das
propriedades mecanicas avaliadas diferentes. Portanto, pode-se afirmar que esse fator ndo
teve efeito estatisticamente significativo nos valores do limite de escoamento e do limite de
resisténcia do ago 4130M nas condi¢cbes experimentais avaliadas. Entretanto, o valor de

p = 0,054 indica que velocidades maiores poderiam provocar aumento nos valores de g,;.

4.2. Quantificagdao do hidrogénio difusivel para determinagao do tempo de saturagao
dos CPs

A Figura 4.4 mostra os valores médios da quantidade de hidrogénio em ppm para cada
tempo de permeacao do ago 4130M. As barras de erro indicam o desvio padrao com 95,45 %

de nivel de confianca.
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Figura 4.4 — Quantidade de hidrogénio para os diversos tempos de permeagao do aco 4130M.
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A partir da Fig. 4.4 se observa que a quantidade de H difusivel no CP cresce de
0,19 ppm (em 30 min) até 0,58 ppm (em 120 min). A partir desse tempo, a quantidade de
hidrogénio tende a saturagao, exibindo valores médios de aproximadamente 0,9 ppm. Este
resultado esta de acordo com os obtidos por Alvarez et al. (2021), que fizeram a permeacéao
de hidrogénio em corpos de prova similares, de ago martensitico, por 24 h e obtiveram valor
médio de 1,1 ppm.

Assim, é possivel concluir que o tempo de saturacido para o presente CP esta entre
120 min e 180 min, sendo necessaria a realizacdo de analises mais refinadas entre estes dois
limites para se obter o valor de tempo mais préximo ao tempo de saturagao real do corpo de
prova deste material. A partir destes resultados, o tempo de enxarque anterior aos ensaios foi

definido em 180 min.

4.3. Resultados de ensaios SPT preliminares em meio hidrogenado

As Figuras 4.5 e 4.6 apresentam as curvas de resposta nas duas condi¢cdes avaliadas
para os acos 4137M e 4130M, respectivamente (com o carregamento de hidrogénio anterior
ao ensaio e com carregamento durante o ensaio). Além disso € mostrada a curva de resposta
do ensaio ao ar. A partir dos resultados, é possivel destacar a importancia de se realizar um
encharque de hidrogénio antes do ensaio. O ago 4137M se mostrou susceptivel a FH apds a
permeacgao por trés horas, seguido de ensaio sem a assisténcia do meio, uma vez que o CP
ensaiado fraturou com valores de forca e de deslocamento do pungao menores do que no
ensaio ao ar. Ja para 0 ago 4130M, nao se detectou a susceptibilidade a fragilizagao por esse
método.

Nos ensaios com permeacgao de hidrogénio diretamente na cuba de ensaio e durante o
ensaio, ndo se observou fragilizagcdo em nenhum dos dois materiais. Isso pode ter ocorrido
pela presenga de uma maior area metalica submersa, o que muda o tempo de saturagéo do
CP, além de que, nesta configuragao, o corpo de prova tem contato com o fluido em uma area
reduzida. Assim, foi definido que nos préximos ensaios seria realizada a permeacao antes do
ensaio fora da cuba e o ensaio com meio hidrogenado na cuba em seguida, de modo a
otimizar o tempo de ensaio e garantir uma melhor condicdo de entrada de hidrogénio no

material.
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Figura 4.5 — Curvas de Forga x Deslocamento nos ensaios preliminares de SPT para o ago

4137M (velocidades de 0,02 mm/s).
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Figura 4.6 — Curvas Forca x Deslocamento dos ensaios SPT preliminares para o ago 4130M

(velocidades de 0,02 mm/s).
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4.4. Resultados da analise de variagdo da velocidade de ensaio nos valores de

resisténcia dos agos 4137M, 4130M e 4140 em meio hidrogenado

A Figura 4.7 mostra as curvas Forga x Deslocamento obtidas para os acos 4137M,
4130M e 4140, ensaiados em diferentes velocidades. Para o 4137M foram realizados mais
ensaios, pois para esse material as curvas obtidas mostraram uma grande dispersé&o, exibindo
um comportamento bimodal. Portanto, mais ensaios foram realizados para confirmar essa
tendéncia.

Na Figura 4.7 pode ser observado que os valores de forga maxima e deslocamento
maximo apresentaram uma tendéncia decrescente quando a velocidade foi reduzida de
1,0 ym/s para 0,1 ym/s, levando a uma redugado na média dos valores de g,; para os trés
acos. Para um melhor entendimento, a Fig. 4.8 mostra os valores médios de o,,; € a incerteza
padrao associada para todos os materiais em todas as condicdes ensaiadas. Os valores de
o, calculados a partir de cada ensaio sdo mostrados no APENDICE A.

As diferengas nos valores médios de g,; entre os CPs ensaiados ao ar e em meio
hidrogenado para o 4137M foram de 128,31 MPa (11,8 %) e 263,69 MPa (24,2 %) para as
velocidades de 1,0 um/s e 0,1 um/s, respectivamente, como mostrado na Fig. 4.8a. Isso
mostra um expressivo efeito do hidrogénio, indicando que este material é susceptivel a FH
nas condigdes experimentais investigadas. Por outro lado, na Fig. 4.8b, para o aco 4130M a
diferenga observada foi de 0,47 MPa (0,1 %) e 10,33 MPa (1,1 %) para 1,0 um/s e 0,1 um/s,
respectivamente. Baseado nestes resultados pode-se concluir que o aco 4130M nao se
mostrou susceptivel a FH. Finalmente, para o aco 4140, a diferenca observada foi de
84,74 MPa (9,7 %) e 134,70 MPa (15,4 %) para 1,0 um/s e 0,1 um/s, respectivamente, como
mostrado na Fig. 4.8c. Isso indica que neste ago a presenga do hidrogénio causou uma
redugao significativa nos valores de g,; nas duas velocidades avaliadas.

A incerteza padrdo associada aos valores de og,; quando ensaiado em meio
hidrogenado representou 3,4 % do valor médio no pior caso (ago 4137M ensaiado na
velocidade de 1,0 um/s). Esses resultados indicam uma boa qualidade dos valores de ag,;,

podem ser considerados adequados.
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Figura 4.7 — Curvas Forga x Deslocamento para os agos 4137M, 4130M e 4140, ensaiados

em diferentes velocidades.
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Figura 4.8 — Valores médios de limite de resisténcia a tragao, calculados para os agos 4137M,

4130M e 4140. As barras de erro indicam a incerteza padrao com 68,27 % de probabilidade

de abrangéncia.
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Os resultados obtidos pela ANOVA estao mostrados na Tab. 4.2. A partir dessa tabela,
€ possivel concluir que, com 95 % de confianga, o fator velocidade de ensaio provocou efeitos
estatisticamente significativos no valor de g,,; para o aco 4137M. Esse resultado se mostra
de acordo com Jothi et al. (2016), que investigaram uma superliga de niquel policristalina 718
por meio de ensaios BTD carregados com hidrogénio in-situ e Conde et al. (2021) que fizeram
ensaios BTD em um ago 34CrMo4. Esses autores concluiram que o maior tempo de ensaio a
uma baixa taxa de deformacdo aumenta o periodo de aprisionamento de hidrogénio nas
discordancias. Como resultado, a tensdo local leva a um aumento na difusdo local de
hidrogénio.

Por outro lado, para os agcos 4130M e 4140, o fator velocidade nao produz efeitos
estatisticamente significativos. Para o aco 4140 foi observado que a velocidade de 1,0 um/s
foi suficiente para garantir a FH do CP, de modo que a diminui¢do da velocidade ndo provocou

nenhum efeito nos resultados do ensaio.

Tabela 4.2 — Resultados de ANOVA para o efeito do fator velocidade de ensaio SPT nos

valores de limite de resisténcia a tracado para os trés acos ensaiados.

Aco Efeito Soma de Graus de Quadrados Valor F Valor p
quadrados liberdade médios

Intercepto 7639624 1 7639624 1846,934  0,000000

= Velocidades 43986 1 43986 10,634 0,011511
2 Erro 33091 8 4136
Total 7716701 10 7687747

Intercepto 5047315 1 5047315 127709,8 0,000000

g Velocidades 146 1 146 3,700 0,127140
< Erro 158 4 40
Total 5047619 6 5047501

Intercepto 3503909 1 3503909 2807,644  0,000001

o Velocidades 3744 1 3744 3,000 0,158312
§ Erro 4992 4 1248
Total 3512644 6 3508900

O gréfico de probabilidade normal dos residuos € mostrado na Fig. 4.9. Da figura é
possivel observar que os residuos estdo normalmente distribuidos para os trés acos

ensaiados.



Grafico de probabilidade normal dos residuos (4137M)
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Figura 4.9 — Gréfico de

Residuos

probabilidade normal dos residuos para os valores de limite de

resisténcia a tragao dos trés acos ensaiados variando a velocidade de ensaio no SPT.

As Figuras 4.10 a 4.

12 mostram as imagens obtidas no MEV dos CPs ensaiados ao ar

e em meio hidrogenado. Para o0 ago 4137M (Fig. 4.10), todos os corpos de prova exibiram um

aspecto tipico de fratura ductil nas trés condigdes investigadas. Nesta figura, trincas

circunferenciais desenvolvidas abaixo do didmetro do puncdo sdo observadas. Padrbes

similares foram observados por Garcia et al. (2015) que ensaiaram um ago CrMoV. Além

disso, algumas trincas radiais sdo observadas na condicdo carregada com hidrogénio e

ensaiada a 0,1 ym/s, indicando um comportamento fragil. Por outro lado, para o ago 4130M,

os CPs apresentam trincas circunferenciais pouco definidas (Fig. 4.11). Para o aco 4140,

multiplas trincas radiais

ao redor da trinca circular sdo observadas juntamente com

ramificaces dessas trincas (Fig. 4.12).



64

200 pm
A Mag= 150X EHT = 20.00 kY Signal A= SE2

P~ - - ’ ey . 4 -

- _ e g : el ‘ -
- ] ” i -

200 Hm - 0y, = -\ X A

By Mag= 150X EMT=20.00KV Signal A=SE2 6l 1" ag = 5.00 KX EHTE120.00 kY “Signal A=SE2 *WWB= 143 m

. Y 10 pm
50 X EHT=20.00 kV SignalA=SE2 WD= 9.7 mmjll ———— 1 Mag= 500KX EHT=20.00kV SignalA=SE2 WD=104m

Figura 4.10 — Imagens obtidas no MEV dos corpos de prova do ago 4137M apds os ensaios
SPT variando a velocidade: (a) Ar: visao geral, (b) Ar: regido da falha, (¢) Carregado com H
(1,0 ym/s): visado geral, (d) Carregado com H (1,0 um/s): regiao da falha, (e) Carregado com

H (0,1 um/s): visao geral, (f) Carregado com H (0,1 um/s) : regido da falha.
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Figura 4.11 — Imagens obtidas no MEV dos corpos de prova do ago 4130M apds os ensaios
SPT variando a velocidade: (a) Ar: visao geral, (b) Ar: regido da falha, (¢) Carregado com H
(1,0 ym/s): visado geral, (d) Carregado com H (1,0 um/s): regiao da falha, (e) Carregado com

H (0,1 um/s): visao geral, (f) Carregado com H (0,1 um/s) : regido da falha.
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Figura 4.12 — Imagens obtidas no MEV dos corpos de prova do aco 4140 apds os ensaios
SPT variando a velocidade: (a) Ar: visao geral, (b) Ar: regido da falha, (¢) Carregado com H
(1,0 ym/s): visado geral, (d) Carregado com H (1,0 um/s): regiao da falha, (e) Carregado com

H (0,1 um/s): visao geral, (f) Carregado com H (0,1 um/s) : regido da falha.
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Embora as superficies de fratura mostradas nas Figs. 4.10 a 4.12 nao possibilitem uma
clara identificacdo dos mecanismos de fratura, as seguintes consideragdes podem ser
apresentadas: Ha uma mudanga no mecanismo de fratura do aco 4137M quando a velocidade
de ensaio diminuiu de 1,0 um/s para 0,1 um/s. Na Figura 4.10d, uma fratura
predominantemente ductil (microvazios) € observada, enquanto na Fig. 4.10f a fratura
apresenta mecanismos frageis (quase clivagem). O ago 4130M mostrou fraturas
predominantemente ducteis para todas as condi¢des investigadas (Figs. 4.11b, 4.11d e 4.11f).
Para o aco 4140, uma fratura predominantemente ductil € notada no corpo de prova ensaiado
ao ar (Fig. 4.12b), enquanto para os corpos de prova ensaiados em meio hidrogenado existe
uma fratura mista com componentes ducteis e frageis (Figs. 4.12d e 4.12f).

Momotani et al. (2015) notaram uma mudang¢a nos mecanismos de fratura, ao ensaiar
um ac¢o martensitico de baixo carbono em diferentes taxas de deformagao. Para uma taxa de
deformacéo de 8,3 x 10° s, os corpos de prova carregados com hidrogénio mostraram
fraturas predominantemente intergranulares nos contornos do antigo grao austenitico. Por
outro lado, para uma taxa de 8,3 x 10-' s, fraturas ducteis foram observadas.

Os resultados dos ensaios mostram que ha uma tendéncia crescente da
susceptibilidade a FH com a diminuicdo da velocidade de ensaio. Esse aumento da
susceptibilidade a FH quando se diminui a taxa de deformacao foi notado por Safyari et al.
(2020), que ensaiaram ligas de aluminio laminadas a frio. De acordo com os autores, a razéo
pela qual o comportamento da FH muda com a taxa de deformagao ainda nao é clara. A
permeacao de hidrogénio da atmosfera para o interior do material é assistida pelo efeito do
transporte de discordancias (PRESSOUYRE, 1983; KANG, PYUN, KIM, 1989; ITOH,
KOYAMA, KANNO, 1996). A taxa de deformacdao influencia a densidade e a velocidade de
discordancias moveis que carregam hidrogénio (KANG, PYUN, KIM, 1989; BIRNBAUM,
SOFRONIS, 1994; SAFYARI et al., 2020) levando a diferentes acumulos de hidrogénio nas
armadilhas.

Os acos 4137M, 4130M e 4140 apresentaram comportamento mecanico distinto sob as
condigbes experimentais investigadas. Uma analise comparativa desses agos destacando as
principais diferengas observadas entre eles é apresentada a seguir.

Primeiro, os trés materiais possuem composi¢cao quimica diferente, como mostrado na
Tab. 3.1. De acordo com Cabrini et al. (2011), a susceptibilidade a FH do material depende
das propriedades mecanicas, microestrutura e composi¢do quimica. A Tabela 3.1 mostra que
0 4137M possui mais enxofre. Esse fato contribui para a maior formagao de sulfetos de
manganés (MnS), que sera discutido adiante. O ago 4130M apresenta a menor quantidade
de carbono e tem a maior concentragéo de elementos de liga (Cr, Mo e V). Por sua vez, o agco

4140 tem uma maior quantidade de C e Si.
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Segundo, os trés agos apresentam diferengas importantes nos valores de g,; e de
dureza na condigdo como recebidos. De acordo com Becker e Shipley (2002) e Eliaz et al.
(2002), agos com g,; superior a 1000 MPa sao susceptiveis a FH (o ago 4137M possui
1056,80 = 21,97 MPa - Tab. 3.3), e aqueles com ¢,; acima de 1200 MPa sao especialmente
susceptiveis (0 aco 4140 possui 1202,10 £ 2,70 MPa - Tab. 3.3). Por outro lado, agos com a,,;
menores que 700 MPa parecem ser resistentes ao trincamento por hidrogénio (o aco 4130M
possui 848,42 + 7,08 MPa - Tab. 3.3). Além disso, Esaklul e Ahmed (2009) e Louthan Jr.
(2008) apontaram que a FH € um problema comum entre metais com durezas de pelo menos
30-34 HRC. Quando dois tratamentos térmicos em uma mesma liga sdo comparados, aquele
com maior resisténcia € normalmente mais susceptivel a FH (ESAKLUL, AHMED, 2009; LEE,
SU, 1999). Nos estudos de Li et al. (2017) e Zafra et al. (2018), foi observado que um aumento
na temperatura de revenimento leva a uma maior resisténcia a FH. O comportamento dos trés
acos avaliados é condizente com os valores de dureza Rockwell C mostrados na Tab. 3.3.

A partir dos resultados obtidos por meio da Eq. (2.4) para o limite de resisténcia a tracao,
foi observado que o valor de g,; calculado para o aco 4140 ao ar (873,91 MPa) foi
consideravelmente diferente do valor obtido no ensaio de tragdo (1202,10 MPa). Isso pode
ser justificado pelo fato de que na Eq. (2.4), o deslocamento do punc¢éo na forga maxima nao
é considerado. Portanto, o limite de resisténcia a tragdo deste aco também foi calculado por
meio da Eq. (2.6), resultando em 1140,67 MPa. Na Equacao (2.6), ;' = 0,3187 e ;' = 0, de
acordo com o trabalho de Almeida (2017).

A Equacéo (2.6) forneceu um resultado mais exato do valor da tensdo, com um erro
relativo de 5,1 % quando comparado com o obtido por meio de ensaio de tracdo. Porém, de
acordo com Garcia et al. (2015), o decréscimo da resisténcia a tragao devido a FH deve ser
avaliado por meio da Eq. (2.4), uma vez que a Eq. (2.6) ndo é adequada para lidar com
materiais susceptiveis a FH. Desse modo, neste trabalho, os valores de tensao avaliados
foram aqueles obtidos por meio da Eq. (2.4).

De acordo com Todoshchenko et al. (2014), a quantidade, forma, dimensbes e
composig¢ao quimica das inclusées afetam a degradagéo causada pelo hidrogénio nos agos.
Dessa forma, um terceiro ponto de énfase é relacionado a fragéo volumétrica das inclusées
presentes na microestrutura dos agos ensaiados, bem como as dimensdes e formato destas.
Para a comparagdo e andlise, imagens de inclusdes obtidas no MEV para cada ago sao
mostradas nas Figs. 4.13 a 4.15. E importante ressaltar que as magnificagdes utilizadas nas
imagens das inclusdes (Fig. 4.13a, Fig. 4.14a e Fig. 4.15a) séo diferentes, uma vez que as
dimensbes apresentaram diferentes ordens de grandeza. Em relagéo as dimensoées e formato
das inclusdes, os acos 4137M e 4140 apresentaram inclusdes alongadas com 36,5 ym e

8,0 um de comprimento, respectivamente, como visto nas Figs. 4.13a e 4.15a, enquanto para
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0 aco 4130M, a inclusao é aproximadamente esferoidal com didmetro de 4,0 um (Fig. 4.14a).
Analises EDS mostraram que as inclusdes dos acos 4137M e 4140 sao sulfetos de manganés
(MnS), como mostrado nas Figs. 4.13b e 4.15b, enquanto para o ago 4130M, uma inclusao
de (Ca, Mg, Mn)S foi observada (Fig. 4.14b).

Figura 4.13 — Imagem obtida no MEV de inclusdes do ago 4137M: (a) visdo geral; (b) espectro

da inclusao a partir do ponto 1.

Fe

Figura 4.14 — Imagem obtida no MEV de inclusao do ago 4130M: (a) visao geral; (b) espectro

da inclusao a partir do ponto 1.
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Figura 4.15 — Imagem obtida no MEV de inclusdo do ago 4140: (a) visdo geral; (b) espectro

da inclusao a partir do ponto 1.

O formato alongado das inclusdes observadas nos agos 4137M e 4140 pode ser
atribuido ao processo de laminacao destes, enquanto a inclusdo de formato esferoidal
observado no aco 4130M pode ser explicado pelo fato deste material ter sido tratado com
calcio. Essa afirmacao foi confirmada pelos resultados obtidos na analise de EDS. Na Figura
4.14b, se observa um pico de calcio proeminente no espectro da inclusdo do ago 4130M. De
acordo com Andersson e Seetharaman (2000) e Turkdogan (1996), o calcio contribui para
modificar a morfologia do MnS, assim como melhorar a distribuigdo das inclusdes. Além disso,
ha uma melhoria nas propriedades do material, como ductilidade, tenacidade e usinabilidade.
O estudo de Wilson (1979) apontou que o tratamento com calcio nos metais reduz
significativamente os niveis de inclusdes ndo metalicas indesejadas, quando comparado com
aqueles produzidos utilizando técnicas convencionais. Além disso, Ohaeri et al. (2018)
sugeriram que o calcio captura o enxofre durante a solidificacdo do ago e previne a
precipitacao de inclusdes de MnS. Andersson e Seetharaman (2000) apontaram ainda que o
célcio tende a reduzir a FH de agos ARBL.

A presenca de inclusdes nao metalicas afeta as propriedades mecanicas dos agos
(GRAJCAR et al., 2011). Inclusbes ndo metalicas séo frequentemente motivo de queda na
resisténcia ao trincamento, na tensao de fadiga e na resisténcia a corrosao de agos com alto
teor de manganés (GRAJCAR et al., 2010). De acordo com Lankford (1977), um dos principais
fatores que levam a falha por tragao € a tensao local causada por inclusées nao metalicas.

Yu e Li (1976) avaliaram o efeito do formato das inclusdes esferoidais e concluiram que
o formato alongado é mais susceptivel a FH que o formato esferoidal. De acordo com os
autores, a fragao volumétrica de inclusbes € mais relevante do que as dimensdes das
mesmas. Para Shen et al. (2019), menores inclusbes podem levar a menores concentragdes

de tensao e, consequentemente, reduzir a possibilidade de iniciagdo de trinca. Sitios com
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inclusbes nao metalicas alongadas favorecem a iniciagao de microtrincas (GRAJCAR et al.,
2010). Conforme a tensdo aumenta, o efeito de entalhe da inclusao se torna mais significativo
(THORNTON, 1971).

A Figura 4.16 mostra as inclusdes observadas nas microestruturas dos agos avaliados,
bem como a distribuicdo destas. A fracdo volumétrica de inclusées, em %, para os trés

materiais € mostrada na Tab. 4.3.

Tabela 4.3 — Quantificagédo de inclus6es dos agos 4137M, 4130M e 4140 em porcentagem de

area.
Imagem Aco 4137TM Aco 4130M Aco 4140
1 0,16 0,02 0,17
2 0,15 0,03 0,08
3 0,14 0,08 0,27
4 0,03 0,01 0,11
5 0,39 0,07 0,25
6 0,13 0,03 0,20
7 0,34 0,02 0,21
8 0,26 0,02 0,20
9 0,15 0,02 0,25
10 0,17 0,04 0,27
11 0,19 0,05 0,08
12 0,17 0,02 0,27
13 0,20 0,02 0,25
14 0,12 0,11 0,21
15 0,04 0,01 0,20
16 0,13 0,06 0,20
17 0,11 0,02 0,25
18 0,14 0,12 0,27
19 0,16 0,17 0,17
20 0,37 0,05 0,11
Média 0,18 0,05 0,20
u 0,02 0,01 0,02
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A fragéo volumétrica média de inclusbes e a incerteza padrao associada (68,27 %) foi
de 0,18 £ 0,02 % para o ago 4137M, 0,05 £ 0,01 % para o aco 4130M e 0,20 £ 0,06 % para o
aco 4140. A partir desses resultados, se conclui que no aco 4130M a fragdo volumétrica total
de inclusbes é 72 % e 75 % inferior do que a observada nos agos 4137M e 4140,
respectivamente. Inclusbes ndo metalicas funcionam como armadilha para os atomos de
hidrogénio (PRESSOUYRE, 1983; MYERS et al., 1992; DWIVEDI, VISHWAKARMA, 2019). A
presenca de um maior numero de inclusdes na microestrutura do ago 4137M pode resultar
em uma maior susceptibilidade a FH, uma vez que ha mais concentradores de tensdo no
material (MABHO et al., 2010; CHATTORAJ, 1995).

aco 4137M aco 4140

! '

aco 4130 M

Figura 4.16 — Dimensdes e distribuicdo das inclusdes dos trés agos avaliados.

Do exposto, a conclusao a que se chega € que o aco 4130M pode ser classificado, de
acordo com Davis (2001), como um "ago controlado pela forma da inclusao”. Essa categoria
inclui agos que apresentam ductilidade e tenacidade ao longo da espessura melhoradas pela
pequena adi¢ao de calcio, zirconio ou titanio, de forma que o formato das inclusdes de sulfetos

€ modificado de grandes e alongadas para pequenos glébulos dispersos, quase esferoidais.
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4.5. Resultados dos ensaios de puncionamento esférico com carregamentos em

patamares (ISPT) em meio hidrogenado

A Figura 4.17 mostra as curvas de forga x tempo com patamares de 2 h /4 h para o ago
4130M (40 HRC). Ja a Fig. 4.18 mostra as curvas de Forgca x Tempo com patamares de
20 min / 40 min. Observa-se nas Figs. 4.17 e 4.18 que n&o houve uma mudanca significativa
nos valores da forca limite de ruptura (P;,) entre os ensaios realizados com tempo de
patamares diferentes, sendo que para o primeiro obteve-se 73,0 % da forca maxima e para o
segundo 74,5 %. A diferenca observada entre os valores do P;; obtidos aplicando ambas as
metodologias é da ordem de -2,0 %, e o tempo de ensaio se reduz expressivamente, de
aproximadamente 50 h (ASTM F1624) para em torno de 8 h (ARROYO et al., 2019) para cada
ensaio. Estes resultados corroboram a viabilidade da reducao do tempo de patamar proposta
por Arroyo et al., (2019) e atribuem ao SPT importantes vantagens quando comparado com a
técnica ISL, quais sejam: corpos de prova com dimensodes reduzidas e tempo de ensaio seis
vezes menor. Desse modo, para os préximos materiais, foram utilizados tempos de patamares
de 20 min / 40 min.

1200
P

75 %
1000 = NG

800 73%

600

Forga [N]

400

—4130M 81
4130M S2
—4130M S3

200

0 10 20 30 40 50 60
Tempo [h]

Figura 4.17 — Grafico de Forga x Tempo com patamares estabelecidos pela a ASTM F1624
(ASTM, 2018) em ensaios SPT para o ago 4130 M (40 HRC).
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Figura 4.18 — Grafico de Forga x Tempo com patamares conforme metodologia adotada por
Arroyo et al. (2019) nos ensaios de SPT para o aco 4130 M (40 HRC).

Os graficos de Forgca x Deslocamento dos ensaios nas duas condi¢cdes de tempos de
patamares sdo mostrados na Fig. 4.19, enquanto os valores da area relativa ao ensaio ao ar

sdo mostrados na Tab. 4.4.
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Figura 4.19 — Curvas Forga x Deslocamento para o ago 4130M (40 HRC) ao ar e carregado
em patamares (S — patamares de 2 h / 4 h; s — patamares de 20 min / 40 min).
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Tabela 4.4 — Valores em % da area abaixo da curva em relagdo ao ensaio ao ar.

Condicéo Ensaio Area (%)
Ao ar Ao ar 100
Carregado em patamares de 4130M 31 59
2h/4h 4130M S2 61
ASTM F1624 (ASTM, 2018). 4130M S3 60
Carregado em patamares de 4130M s1 58
20 min / 40 min 4130M s2 61
Arroyo et al., (2019) 4130M s3 62

Os valores de area abaixo das curvas resultantes dos ensaios em patamares realizados
segundo a ASTM F1624 (ASTM, 2018) e Arroyo et al., (2019) ficaram muito préximos entre
si, sendo aproximadamente 60 % da area do ensaio ao ar. A analise de variancia One-Way
ANOVA, utilizada para investigar se os valores de P, decorrentes da aplicagédo das duas
abordagens sao diferentes, resultou em uma p-valor igual a 0,462207. Este resultado é
indicativo de que nao ha diferencgas estatisticamente significativas entre os valores de P;,. Em
ambos 0s casos, a dispersao dos valores de area € baixa, com desvio padrao da ordem de

1,0 % e 2,1 %, respectivamente, indicando excelente repetibilidade.

4.5.1. Resultados dos ensaios ISPT utilizando o método da rigidez para o célculo de Py,

Figura 4.20A Figura 4.20 mostra as curvas For¢a x Tempo e Forga x Deslocamento
resultantes dos ensaios ISPT para todos os acos avaliados. As curvas obtidas nos ensaios
dos CPs ao ar também sao mostradas. A partir da Fig. 4.20 é possivel notar que o tempo
maximo de ensaio foi de 10 h (A-32), 12 h (B-25), 14 h (B-40) e 16 h (B-44).
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Figura 4.20 — Curvas Forga x Tempo resultantes dos ensaios ISPT, realizados com
patamares conforme metodologia estabelecida por com Arroyo et al. (2019). a) aco B-25; c)
aco A-32; e) aco B-40 e g) ago B-44. Curvas Forga x Deslocamento resultantes dos ensaios
ISPT. b) ago B-25; d) ago A-32; f) aco B-40 e h) ago B-44. (corpos de prova nao entalhados).
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Figura 4.20 — Continuacéao.
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Todos os corpos de prova do ago B-25 fraturaram com uma forga proxima a forca
maxima (Fig. 4.20b). Este fato é indicativo de que este material ndo é susceptivel a FH. Por
outro lado, os CPs dos outros trés acos fraturaram com uma forca expressivamente menor
que a forga maxima (Figs. 4.20d, 4.20f e 4.20h). Além disso, a partir das curvas Forca x
Deslocamento, observa-se que o ago B-44 apresenta o menor deslocamento do puncéao até
a ruptura para o corpo de prova ensaiado ao ar (0,8 mm), indicando baixa ductilidade deste
material. Na presengca do hidrogénio, o valor de deslocamento decresceu até
aproximadamente 0,6 mm, corroborando com sua alta susceptibilidade a FH.

A Tabela 4.5 apresenta os valores de area relativa obtidos para todos os acgos
investigados. A partir da Tab. 4.5, os valores médios de area relativa para cada ago foram
82,0 % (B-25), 59,3 % (A-32), 55,7 % (B-40) e 60,0 % (B-44). Para todos os acos, o desvio
padrao (68,27 %) € menor que 3,0 %, indicando boa repetibilidade dos resultados. De acordo
com estes resultados, conclui-se que o agco B-25 nao foi susceptivel a FH nas condigbes

experimentais investigadas. Por outro lado, os outros trés agos séo susceptiveis a FH.

Tabela 4.5 — Valores de area relativa obtidos para todos os agos investigados por meio dos
ensaios ISPT.

Area Relativa (%)
Ensaio aco B-25 aco A-32 aco B-40 aco B-44
1 79 62 57 57
2 84 59 56 60
3 83 57 54 63
Média 82,0 59,3 55,7 60,0
Desvio Padrao 2,6 2,5 1,5 3,0
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As Figuras 4.21 e 4.22 mostram as curvas Forca x Tempo x Rigidez resultantes da
aplicagdo da técnica ISL ao SPT para todos os agos ensaiados. Em todos os ensaios,
observam-se duas quedas notaveis nos valores de rigidez. A primeira queda pode ser
atribuida ao escoamento do material, enquanto a segunda ¢ atribuida ao inicio da propagacao
de trinca. A partir da Fig. 4.21, o valor de P;,_spr do ago B-25 foi de 77 % da forga maxima,
indicando que este material ndo é susceptivel a FH nas condigdes experimentais investigadas.
Para os outros trés acgos, os valores de P;;,_gspr foram de 59 % (A-32), 56 % (B-40) e 55 % (B-

44) da forga maxima, indicando que estes materiais sdo susceptiveis a FH.
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Figura 4.21 — Curvas Forga x Tempo x Rigidez resultantes do ensaio ISPT para os agos B-25

e A-32 (corpos de prova nao entalhados).



79

Aco B-40 Aco B-44
1400 4000 1400 4000
1200 3500 1200 (| 3500
—~ 1000 3000 2\1000 u 3000 £
Z 200 2500 S Z 500 2500 S
8 60 % 2000 — g 2000 —
g 600 1500 9 5 600 3 1500 2
e 8 (T M o
400 1000 400 1000 >
200 500 & 200 500
0 - 0 0 - 0
0 2 4 6 8 10 0 2 4 6 8 10
Tempo (h) Tempo (h)
1400 | 4000 1400 4000
1200 3500 — 1200 |I1 3500 —
~ 1000 3000 £ 1000 || 3000 E
Z 2500 S z 2500 S
800 Z 800 Z
8 oo 579 | 2000 S A 2000 <
5 15008 | 5 1500 &
400 : 1000 & 400 1000
200 500 X 200 500 &
0 - 0 0 0
0246 8101214 024 6 810121416
Tempo (h) Tempo (h)
1400 4000 1400 4000
1200 3500 1200 3500
= 1000 3000 £ | _ 1000 3000 E
< 800 2500 > < 800 2500 >
Q 2000 < 3 2000 <
2 600 56 % N 2 600 5
S 1500 2 5 1500 &
400 & 1000 @ 400 1000 @
200 500 ¥ 200 500 X
0 - 0 0 0
0246 8101214 024 6 810121416
Tempo (h) Tempo (h)

Figura 4.22 — Curvas Forga x Tempo x Rigidez resultantes do ensaio ISPT para os agos B-40

e B-44 (corpos de prova nao entalhados).

O aco B apresentou uma tendéncia decrescente de valores de P;,_spr conforme a

dureza aumenta, com o aco B-44 sendo o mais susceptivel a FH e o0 ago B-25 ndo sendo

susceptivel. Este resultado esta de acordo com a literatura, como discutido a seguir. Nos

estudos de Lee e Su (1999) e Esaklul e Ahmed (2009), quando dois tratamentos térmicos de

um ago-liga sdo comparados, aquele com maior resisténcia é normalmente mais susceptivel

a FH. Por fim, 0 ago B-44 se mostrou ligeiramente mais susceptivel a FH que o ago B-40. As

temperaturas de revenimento foram de 553 °C e 444 °C para os agos B-40 e B-44,
respectivamente. Nesse sentido, a literatura (PERAL et al., 2019; ZAFRA et al., 2018; LI et
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al., 2017; BRAHIMI et al., 2017) destaca que um aumento na temperatura de revenimento

leva a uma maior resisténcia a FH.

4.5.2.Resultados da validagdo da metodologia para determinagdo do Py, _spr

A Figura 4.23 mostra as curvas Forga x Deslocamento resultantes dos ensaios ISPT
para os acos B-25 e A-32, utilizando CPs entalhados. Todos os corpos de prova do ago B-25
fraturaram com uma forca proxima a forgca maxima (Fig. 4.23a), enquanto os corpos de prova
do ago A-32 fraturaram com forga abaixo da maxima.

A Figura 4.24 apresenta as curvas Forgca x Tempo x Rigidez resultantes dos ensaios
ISPT para os dois acos ensaiados. Uma tendéncia estritamente decrescente dos valores de
rigidez foi notada a partir do inicio da propagacgao de trinca para ambos os acgos (Fig. 4.24),
assim como observado nas Fig. 4.21 e Fig. 4.22. Além disso, o valor de Py, _spr para os corpos
de prova entalhados do ago B-25 foi 10 % menor que o observado para corpos de prova nao
entalhados. Essa diferenca pode ser explicada pela presenga do entalhe, que aumenta a

triaxialidade na regiao proxima a ele.
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Figura 4.23 — Curvas Forca x Deslocamento resultantes do ensaio ISPT para os agos B-25 e

A-32 (corpos de prova entalhados).
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Figura 4.24 — Curvas Forga x Tempo x Rigidez resultantes do ensaio ISPT para os agos B-25

e A-32 (corpos de prova entalhados).

A Figura 4.25 mostra as curvas Forca x Tempo obtidas nos ensaios ISL convencionais
para os acgos B-25 e A-32. O acgo B-25 apresentou valor de P;,, em %Prrs, maior que o ago
A-32. Esse resultado era esperado, uma vez que o aco B-25 possui menor dureza e,
consequentemente, maior tenacidade. Por outro lado, ambos os agos apresentaram valores
préximos de tensao limite de ruptura (o), 1180,8 MPa (B-25) e 1221,5 MPa (A-32), como
mostrado na Tab. 4.6. Um comportamento similar foi observado nos estudos de Zafra et al.
(2018) e Nanninga et al. (2010). Porém, é importante ressaltar que, apesar de se obter valores

de P, para o0 ago B-25 em torno de 70 %Prrs, foram necessarios varios patamares apods esse
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valor até o final do ensaio. Ja para o agco A-32, a queda de forga necessaria para o final do
ensaio foi atingida no patamar imediatamente apés o P;;,. Esse comportamento demonstra a
maior resisténcia a FH do aco B-25 em relacdo ao A-32, uma vez que esse ago tem a
capacidade de retardar o avanco da trinca induzida por hidrogénio. Devido a sua baixa dureza
e, consequentemente, grande capacidade de deformagao plastica, ocorre um embotamento
da trinca, diminuindo a concentracdo de tens&do na ponta da trinca e, assim, retardando sua
propagacao (NANNINGA et al., 2010).

Forga (%Peges)

0 10 20 30 40 50 60
Tempo (h)

(b)
Figura 4.25 — Curvas Forga x Tempo obtidas nos ensaios ISL. (a) aco B-25 e (b) aco A-32.

Tabela 4.6 — Resultados dos ensaios ISL realizados nos acos B-25 e A-32; valores médios e

incerteza expandida associada (95 % de probabilidade de abrangéncia).

Materlal PFFS (N) O-FFS (MPa) Pth (O/OPFFS) O-th (MPa)
B-25 306.1 1736.6 + 5.6 70.0+ 0.1 1180.8 + 4.6
A-32 370.2 2055.5+ 8.4 59.8 + 01 1221.5+4.5

Os valores de forga limite dos agos B-25 e A-32 obtidos pelos dois métodos (ISPT e ISL)
sdo mostrados na Fig. 4.26a, enquanto a Fig. 4.26b mostra os erros sistematicos e erros em
porcentagem associados. Destaca-se, a partir da Fig. 4.26a, que os valores de forga limite
obtidos pelos dois métodos sao similares. Os valores de P;,_spr obtidos pelo ISPT
apresentaram um erro de -3,0 % e 1,2 % para os agos B-25 e A-32, respectivamente, em
relacdo ao ensaio ISL. Esses erros, em porcentagem, representam -3,3% e 2,0 %,
respectivamente, indicando uma boa exatidao dos resultados.

No trabalho de Arroyo et al. (2019), a técnica ISL foi aplicada ao SPT para medir o limite
a FH de um ago TMCR420 sob carregamento catddico com 5 mA/cm?. Os autores concluiram
que a razao de sensibilidade a fragilizacao foi de 53,75 % para o ensaio de tracéo e 42,38 %

para os ensaios SPT. A diferenca observada entre os valores obtidos pelos dois métodos foi
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da ordem de -11,4 % (erro sistematico), o que representa um erro em porcentagem de
-21,2 %.

100 10 . -
mISPT mISL ® Erro sistematico
80 70,0 Erro em porcentagem
67,0 61,050.8 _ 5 P g o
< 0 S 12 2
o\ N
o= 40 2o L
* w .25 A-32
20 ] 3.0
S -4,3
0
B-25 A-32 -10
Material Material

(@) (b)
Figura 4.26 — (a) Valores de forga limite para os agos B-25 e A-32 obtidos pelos dois métodos

(ISPT e ISL). (b) Erros sistematicos e erros em porcentagem associados com os valores de

Pip_spr-

Portanto, é possivel concluir que os valores de P;,_spr Obtidos pelo ensaio ISPT nas
condicbes experimentais investigadas sdo adequados e promissores. Esses resultados
corroboram que: a) o carregamento em patamares, proposto por Arroyo et al. (2019) é capaz
de estimar o valor de P;;,; b) a metodologia proposta para obter o P;;,_spr baseada na rigidez
do corpo de prova se mostrou robusta, eficiente e de facil implementacdo. Portanto, o ISPT
pode ser usado como uma alternativa a avaliacdo de P, para agos, com durezas menores
que 33 HRC.

Um comparativo das imagens obtidas no MEV dos CPs ensaiados no ISPT, ao ar e no
meio hidrogenado, é mostrado na Fig. 4.27 e na Fig. 4.28 para os agos A-32 e B-25,
respectivamente. Ambos os acos exibiram micromecanismos de fratura ducteis quando
ensaiados ao ar (Fig. 4.27b e Fig. 4.28b). No meio hidrogenado, o modo de fratura do aco B-
25 nao mudou, permanecendo ductil (Fig. 4.28d). Esse é um fato adicional que corrobora com
a baixa susceptibilidade a FH deste material. Por outro lado, para o ago A-32, trincas
alongadas foram observadas ao longo do comprimento do entalhe (Fig. 4.27¢). Em maior
detalhe (4.27d), a superficie de fratura de uma dessas trincas mostra um comportamento fragil

(quase clivagem).
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Figura 4.27 — Imagens MEV dos corpos de prova do aco A-32: (a) Ar: visdo geral, (b) Ar:

regidao de falha, (c) carregado com H: visao geral, (d) carregado com H: regido de falha.
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Figura 4.28 — Imagens MEV dos corpos de prova do ago B-25: (a) Ar: visdo geral, (b) Ar:

regiao de falha, (c) carregado com H: visao geral, (d) carregado com H: regido de falha.
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Figura 4.28 — Continuacao.

4.6. Calculo do limite de escoamento por meio de ensaios SPT ao ar

As Figuras 4.29 a 4.32 mostram as curvas For¢ca x Deslocamento resultantes dos
ensaios SPT ao ar nos acos utilizados para o desenvolvimento do modelo de calculo do limite
de escoamento.
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Figura 4.29 — Curvas Forga x Deslocamento resultantes dos ensaios SPT ao ar no ago 4137M.
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Figura 4.30 — Curvas Forca x Deslocamento resultantes dos ensaios SPT ao ar no aco 4130M.
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Figura 4.31 — Curvas Forga x Deslocamento resultantes dos ensaios SPT ao ar no ago
4130M (40 HRC).
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Figura 4.32 — Curvas Forca x Deslocamento resultantes dos ensaios SPT ao ar no ago
4130M (44 HRC).

Em cada ensaio foram obtidos P, /1o € P, gy € @ relagéo Py/t2 foi calculada. As
Figuras 4.33 e 4.34 apresentam os graficos de relagao entre o limite de escoamento obtido
por meio de ensaio de tracdo e o valor médio da relacao Py/t2 dos ensaios SPT de cada

material, utilizando P, /1o € P, cgn, respectivamente.
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Figura 4.33 — Relagao entre o limite de escoamento, obtido por meio de ensaio de tragéo
convencional, e (Py/tz) para os materiais ensaiados, utilizando P, ;/,o. As barras de erros

indicam a incerteza padrao associada (68,27 %).
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Figura 4.34 — Relagao entre o limite de escoamento, obtido por meio de ensaio de tragao
convencional, e (Py/tz) para os materiais ensaiados, utilizando P, cgy. As barras de erros

indicam a incerteza padrao associada (68,27 %).

Por regressao linear e o método do minimos quadrados foram obtidos os valores das

constantes para cada metodo, resultando nas Eq. (4.1) e Eq. (4.2), para P, 1,19 € Py cen,

respectivamente. O coeficiente de determinagéo (R?) foi determinado em cada caso.
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P,
o, = 0,416 (t—Z) (R? = 0,9984) (4.1)

P
oy, = 0,6163 (t—;’) (R? = 0,9978) (4.2)

Para validacdo das novas equacgodes, foram ensaiados os agos T4340 e T4140 e as

curvas de resposta sdo mostradas nas Figs. 4.35 e 4.36, respectivamente. Os valores de P,
foram obtidos aplicando os métodos Py, ;/1o € Py cgn € O limite de escoamento para esses dois
materiais foi calculado utilizando as Eq. (3.3), do trabalho de Almeida (2017), e as Egs. (4.1)
e (4.2).

Os valores de a,, dos dois materiais obtidos por meio de ensaio de tragéo, bem como os

calculados pelas trés equagdes sdo mostrados na Fig. 4.37. As barras de erro indicam a
incerteza padrdo com 68,27 % de probabilidade de abrangéncia. A Figura 4.38 mostra os
erros relativos, em porcentagem, associados aos valores de o,, obtidos pelas trés equagoes

em comparacao aos valores obtidos por ensaio de tracao.
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Figura 4.35 — Curvas Forca x Deslocamento resultantes dos ensaios SPT ao ar no ago T4340
(32 HRC).
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Figura 4.36 — Curvas Forga x Deslocamento resultantes dos ensaios SPT ao ar no ago T4140

(35 HRC).
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Figura 4.37 — Valores médios de limite de escoamento, calculados para os agos T4340 e

T4140. As barras de erro indicam a incerteza padrao com 68,27 % de confianca.
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Figura 4.38 — Erros em porcentagem associados com os valores de g,,.

Destaca-se, a partir da Fig. 4.37, que os valores de o, obtidos pelas duas novas
equagdes (Eq. (4.1) e Eq. (4.2)) sdo mais proximos aos valores do ensaio de tracdo do que
aqueles obtidos pela Eq. (3.3). Os valores de o, obtido pela Eq. (4.1) apresentaram erros
sistematicos de -21,88 MPa e 50,43 MPa para os acos T4340 e T4140, respectivamente,
como mostrado na Tab. 4.7. Esses erros, em porcentagem, representam -2,6 % e 5,3 %,
respectivamente, indicando boa exatidao dos resultados. Ja a Eq. (4.2) forneceu valores com
erros sistematicos de -38,84 MPa e -23,86 MPa para os acos T4340 e T4140,
respectivamente. Esses erros também indicam uma boa exatiddo dos resultados,
representando -4,6 % e -2,5 % em relagao aos valores obtidos por ensaio de tracio. Por fim,
os valores obtidos por meio da Eq. (3.3) ndo se mostraram adequados, apresentando erros,

em porcentagem, de -16,3 % e -35,1 %, como mostrados na Fig. 4.38 e Tab. 4.7.

Tabela 4.7 — Limites de escoamento calculados pelas Eq. (3.3), do trabalho de Almeida (2017),
e pelas Eq. (4.1) e Eq. (4.2).

Aco T4340 Aco T4140

o, (MPa) E.S.(MPa) ER.(%) | g, (MPa) E.S.(MPa) ER. (%)
Eq. 4.1) 813,12 -21,88 2,6 989,43 50,43 5,3
Eq.(4.2) 796,16 -38,84 4.6 915,14 -23,86 25
Eq. (3.3) 698,81 -136,19 -16,3 608,91 -330,08 -35,1
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Ao analisar os resultados obtidos por meio da Eq. (4.2) isolados, pode-se concluir que
ela conseguiu estimar a propriedade o, para os materiais utilizados neste trabalho, com erros
menores que 5 %. Vale ressaltar que utilizando P, gy foram utilizados quatro acos para
obtencéo da equacao e mais dois valores para validacao.

Quando as Egs. (3.3) e (4.1) sdo comparadas, observa-se uma mudanga da constante
a de 0,3328 para 0,416, indicando uma variacdo da inclinacdo da reta obtida pela relagao
entre o), € (Py/tz). A comparacao e valida, uma vez que ambas as equagdes utilizaram Py, /4
nos calculos. Ao juntar os dados obtidos no trabalho de Aimeida (2017) com os obtidos neste
trabalho por meio de P, /4, foi obtido o grafico da Fig. 4.39.

A partir da Fig. 4.39, é possivel observar duas inclinagdes distintas, sendo uma que
engloba materiais de menores valores de o, e outra com maiores valores de o,,. Além disso,
os materiais com g, proximos a 800 MPa apresentaram uma maior dispers&o de (P, /t?).

Um comportamento semelhante foi observado nos trabalhos de Calaf-Chica et al. (2019)
e Calaf-Chica et al. (2020). No primeiro, os autores observaram um aumento na dispersao
dos valores de o, em fungcdo de P, ./;, conforme o limite de escoamento aumentava
(Fig. 4.40). Eles associaram essa dispersao ao fato de que as constantes das equacoes para
se obter o limite de escoamento eram dependentes de mais de uma propriedade mecanica.
Neste caso, além do escoamento, eles associaram a dependéncia da constante @ com o
coeficiente de encruamento n dos materiais. No segundo trabalho, eles buscaram otimizar o
método P, ;/10 a partir de um modelo que leva em conta a inclinagdo minima do terceiro
estagio da curva Forga x Deslocamento. Na Figura 4.41 é possivel observar uma dispersdo
expressiva quando o limite de escoamento possui valores acima de 1000 MPa, bem como

uma dispersao localizada na regido proxima aos 800 MPa.
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Figura 4.39 — Relacéo entre o limite de escoamento e (Py/tz) para os materiais ensaiados,

utilizando Py, ;/10 (ensaios atuais + Almeida (2017)).
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Figura 4.40 — Relagao entre o limite de escoamento e Py, ;/;, para diversos materiais com

variacao do coeficiente de encruamento (CALAF-CHICA et al., 2019).
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Figura 4.41 — Relacéo entre o limite de escoamento e P, ./, para diversos materiais (CALAF-

CHICA et al., 2020).

Janca et al. (2016) avaliaram os diversos métodos para se obter a for¢a P, e concluiram
que devido a natureza suavemente curvada da curva tipica For¢a x Deslocamento/Deflexao,
todos os métodos requerem a determinagdo de um intervalo finito usado para o ajuste sem
nenhuma base fisica. Os autores concluiram ainda que, correlagdes calibradas para uma
classe de material funcionam bem e com exatidao. Porém, uma correlagdo empirica calibrada
para uma classe ou liga geralmente nao funciona com materiais de classes ou ligas diferentes.

Na literatura é possivel encontrar diversos trabalhos onde métodos de correlagdo
baseados em caracteristicas tradicionais dos ensaios SPT nao funcionam satisfatoriamente
quando aplicados a um conjunto de varias ligas (MAO e TAKAHASHI, 1987; GARCIA et al.,
2014; MORENO, 2018).

Moreno (2018) destacou que nao existe uma transigéo repentina do regime puramente
elastico para o regime plastico nos ensaios SPT. Assim, o debate & voltado para como se
selecionar o valor de P, adequado, tendo em vista os diversos critérios que ja foram propostos.
Moreno (2018) mostrou a vantagem de se usar corpos de prova com espessura entre
0,350 mm e 0,400 mm para alguns ag¢os e aluminio para melhor detectar a transi¢cdo entre os
regimes tipicos da curva Forga x Deslocamento.

Hahner et al. (2019) listaram valores da constante a encontrados em trabalhos da
literatura, onde a maioria dos valores calibrados para ensaios em acgos estavam entre 0,31 e
0,39. Apesar disso, ao variar o valor do coeficiente de encruamento, os autores chegaram a
conclusao de que mesmo para uma determinada classe de material, « ndo pode ser tomado
como uma constante unica.

A partir dos resultados obtidos neste trabalho e por Almeida (2017) e pelo visto na
literatura, o uso de duas equacdes para caracterizar o limite de escoamento de acos com

diferentes faixas de escoamento é justificavel. A regido de dispersédo dos valores de
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escoamento préxima a 800 MPa pode ser explicada pela auséncia do escoamento nitido
(banda de Liders) de alguns dos agos ensaiados.

Em ensaios de tragao convencionais, 0 escoamento € um tipo de transicdo heterogénea
e localizada entre a deformacao elastica e plastica. Quando um material exibe o fendmeno do
escoamento, a tensdo durante o ensaio de tragdo atinge um valor maximo, chamado de limite
de escoamento superior, antes da queda repentina da forga (comego da deformagao plastica
no escoamento). Apds a estabilizacdo da forca ou da tensdo, o material experimenta uma
deformacéo relativamente grande sem aumento da tensao, que é o patamar de escoamento
(SOUZA, 1982).

A deformacao que ocorre durante o alongamento do escoamento € heterogénea. No
limite de escoamento superior uma faixa (banda) discreta do metal deformado aparece numa
concentragcado de tensodes, causada pelo esforco durante o ensaio, como um filete ou um
cordao e, coincidente com a formacédo da banda, a forca cai até o limite de escoamento
inferior. A faixa entdo se propaga ao longo do comprimento do corpo de prova, causando o
alongamento durante o escoamento. Em geral, varias bandas se formam em diversos pontos
de concentracido de tensbes, estando essas bandas sempre alinhadas a 45° do eixo
longitudinal do CP. Essas faixas de deformacdo sdo conhecidas como bandas de Luders.
Cada oscilagao da forga durante o escoamento corresponde a formagao de uma nova banda
de Luders. O escoamento termina depois que todas as faixas cobrem o comprimento total do
CP (SOUZA, 1982)

Esse fendbmeno, observado em alguns materiais metdlicos durante a transicdo do
comportamento elastico para o comportamento plastico € classicamente associado a
interacdo das discordancias com atomos de soluto intersticiais, que agem no sentido de
imobiliza-las com a formacao de atmosferas (REED-HILL, 1982; DIETER, 1988), em posi¢oes
de menor energia na rede cristalina (atmosferas de Cottrell).

Em geral, nos ensaios de tragéo, a probabilidade de nao ser possivel a observacao do
escoamento nitido € grande, de modo que se deve estar sempre preparado para a
determinacgao do limite “n”. Este limite € um valor convencional adotado internacionalmente
para substituir o limite de escoamento, sendo que seu valor geralmente é especificado em
0,2 % (para os metais e ligas metalicas em geral), 0 que significa uma deformacao plastica de
0,002, por unidade de comprimento.

Porém, segundo Souza (1982), para ligas metalicas que possuem uma regido de
plasticidade muito pequena (agos ou ligas nao-ferrosas muito duros), pode-se tomar para “n”
o valor de 0,1 % ou mesmo 0,01 % (ago para molas). Isso reflete diretamente nos varios

modelos para se obter a forga P, nos ensaios SPT, bem como a maior dispersdo de resultados

ao calcular valores de escoamento mais elevados.
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Entre os acos ensaiados neste trabalho e aqueles utilizados no modelo de
Almeida (2017), aqueles com limite de escoamento abaixo de 800 MPa apresentaram
escoamento nitido nos ensaios de tragao, enquanto aqueles acima de 1000 MPa nao
apresentaram (4130M (40 HRC) e 4130M (44 HRC)). Os acos com limite de escoamento entre
800 MPa e 1000 MPa apresentaram o escoamento nitido no caso do ago 4130M e ago T4340
e nao apresentaram no caso do aco 4137M e ago T4140. O aco P110, caracterizado no
trabalho de Nicolosi (2015) apresentou uma pequena banda de Liders em trés dos cinco
ensaios de tracao realizados.

Dessa forma, neste trabalho fica sugerido o uso da Eq. (3.3), de Almeida (2017) para
acos de até 800 MPa de escoamento e da Eq. (4.1) ou Eq. (4.2) para agos com limite de
escoamento superior a 800 MPa para ensaios SPT em agos no equipamento utilizado neste

trabalho.



CAPITULO V

CONCLUSOES

Neste trabalho, investigaram-se os efeitos da fragilizagdo por hidrogénio em agos ARBL
por meio de ensaios de puncionamento esférico instrumentado. Foi possivel ampliar os
conhecimentos sobre a técnica SPT utilizada na avaliagao da susceptibilidade a FH. Os efeitos
da variacéo da velocidade nas propriedades mecanicas dos materiais em meio hidrogenado
foram estudados. Além disso, uma metodologia que permite ensaiar corpos de prova de SPT
em patamares foi formalizada. Por fim, foi proposto um novo modelo para calculo do limite de
escoamento ao ar de materiais de alta resisténcia. Ao final deste trabalho as seguintes
conclusdes foram elaboradas. Para um melhor entendimento as mesmas foram divididas por

tépicos.

5.1. Ensaios de puncionamento esférico instrumentado para avaliar a fragilizagao por

hidrogénio de acos ARBL

As transi¢cdes entre os estagios elastico e plastico das curvas de resposta (forga x
deslocamento) dos materiais de alta resisténcia ensaiados neste trabalho séo dificeis de
serem percebidas, de modo que o limite de escoamento para estes materiais deve ser obtido
por meio de modelos diferentes daqueles utilizados para materiais de menor resisténcia.

O ensaio de puncionamento forneceu valores de limite de resisténcia similares aos
obtidos em ensaios de tragdo, se mostrando uma boa alternativa quando néo existe material
disponivel para fabricar CPs com as dimensdes requisitadas para realizagédo de ensaios
convencionais.

A variagéo da velocidade dos ensaios ao ar nao provocou efeito estatisticamente

significativo nas curvas de resposta decorrentes. Desse modo, as curvas obtidas nos ensaios
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preliminares podem ser utilizadas como referéncia para efeitos de comparagao com as dos
ensaios em meio assistido.

O tempo de saturacido para os CPs de ensaios de puncionamento esférico de aco
4130M esta entre 120 e 180 min. Uma permeacao de hidrogénio em um tempo superior ao
de saturacdo nado acrescentou hidrogénio ao CP de forma significativa, bem como nao
melhorou a repetibilidade dos resultados.

O aco 4137M se mostrou mais susceptivel a FH que o ago 4130M, o qual nao se
fragilizou a partir dos ensaios iniciais. Além disso, o encharque de hidrogénio anterior ao
ensaio é importante para otimizar o tempo de ensaio e garantir uma melhor condicdo de

entrada de hidrogénio no CP.

5.2. Avaliagdo do efeito da velocidade no limite de resisténcia a tracao em meio

hidrogenado

O limite de resisténcia a tracdo dos agos 4130M, 4137M e 4140 avaliado em meio
hidrogenado teve seu valor médio reduzido quando a velocidade foi alterada de 1,0 ym/s para
0,1 um/s. A forca maxima e o deslocamento maximo dos ensaios apresentaram tendéncia
decrescente com a diminuicdo da velocidade.

O fator velocidade provocou efeitos estatisticamente significativos no valor de o,; para
0 aco 4137M, levando a um decréscimo de aproximadamente 14,1 % com a diminuicido da
velocidade de 1,0 uym/s para 0,1 ym/s. Para o aco 4130M, nao foi observado efeito
estatisticamente significativo, sendo que o material ndo apresentou susceptibilidade a FH nas
condigbes investigadas. Ja o ago 4140 teve uma redugéo de a,; de 9,7 % quando comparado
ao ensaio ao ar, mas nao apresentou mudangas significativas na propriedade o, com a
diminui¢ao da velocidade, indicando que a velocidade de 1,0 um/s foi suficiente para levar a
uma saturacdo de hidrogénio deste material durante o teste.

O comportamento distinto demonstrado pelos agos 4137M, 4130M e 4140, nas
condigbes experimentais investigadas, pode ser atribuido a uma combinacdo de diversos
fatores: velocidade de ensaio no meio hidrogenado; formato e fracdao volumétrica das
inclusdes nao-metalicas; adicdo de calcio; limite de resisténcia e dureza ao ar na condigao
como recebido. Mais estudos podem ser realizados para aumentar o entendimento atual da

interacao destes fatores com a fragilizagao por hidrogénio.
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5.3. Ensaios de puncionamento esférico com carregamento em patamares em meio

hidrogenado

Foi possivel realizar com sucesso ensaios SPT carregados em patamares no ago
4130M (40 HRC) seguindo as recomendacgdes da ASTM F1624 (ASTM, 2018). Os resultados
dos ensaios ISPT no ago 4130M (40 HRC) mostraram que a reducao de tempo de patamares
de 2 h/4 h (de acordo com a ASTM F1624) para 20 min / 40 min (de acordo com Arroyo et
al. (2019)) ndo afetou os valores de P, nem alterou o formato das curvas forga x
deslocamento. Estes foram de 73,0% do valor da forca maxima e de 74,5 %,
respectivamente. A diferenca observada entre os valores do P;;, obtidos aplicando ambas as
metodologias é da ordem de -2,0 %. Este fato € indicativo da manutencao da exatidéo dos
valores de P;;,, mesmo quando o tempo de ensaio foi reduzido em mais de 80 %.

O acgo B-25 nao foi susceptivel a FH nas condi¢des investigadas. Este ago apresentou
a menor resisténcia a tragdo ao ar (848,42 MPa) e dureza (25,0 HRC) entre os agos
ensaiados. Neste trabalho, esse material apresentou um valor de P;,_spr de 77 % (CP nao
entalhado) e 67 % (CP entalhado) e o valor de area relativa média foi de 88 %. Por outro lado,
os outros trés acos ensaiados se mostraram susceptiveis a FH.

Os valores de area relativa resultantes do ISPT foram em média 82,0 % (B-25), 59,2 %
(A-32), 55,7 % (B-40) e 60,0 % (B-44). Para todas as condi¢des, o desvio padrao (68,27 %)
foi menor que 3,0 %, indicando boa repetibilidade dos resultados.

Os valores de P;,_spr Obtidos dos ensaios com CPs entalhados apresentaram erros
sistematicos de -3,0 % e 1,2 para os acgos B-25 e A-32, respectivamente, em relagao a técnica
ISL convencional, indicando uma excelente exatidao dos resultados. Os valores de Py, obtidos
por meio do ISPT nas condi¢cbes experimentais investigadas sdo adequados e promissores.

A metodologia proposta para o calculo de P, baseada na rigidez do material do CP se
mostrou robusta, eficiente e de facil implementacdo, permitindo separar os efeitos do

escoamento e do inicio de propagacao de trinca durante o ensaio ISPT.

5.4. Calculo do limite de escoamento por meio de ensaios SPT ao ar

A partir das equagdes empiricas desenvolvidas neste trabalho para calculo de o, por
meio de ensaios SPT em agos ARBL, pode-se concluir que os resultados obtidos
apresentaram boa exatiddo quando comparados aos obtidos via ensaio de tracdo
convencional. Os erros relativos ficaram na ordem de 5 % para os agos utilizados na validagéao

dos modelos (5,3 % para o pior caso).



100

Foi observado que uma unica equagao nao pode ser utilizada para estimar o valor de
o, de acos de alta resisténcia e de baixa resisténcia, uma vez que existe uma transi¢éo no
valor da constante «;. Foi sugerido o uso de duas equagdes, uma proposta por Aimeida (2017)
para acos com limite de escoamento de até 800 MPa e outra desenvolvida neste trabalho para
acos com limite de escoamento superior a 800 MPa. Essa transicao foi relacionada a presenca
ou nao do escoamento definido observada nos ensaios de tracdo dos materiais avaliados.

Vale ressaltar que para aumentar a confiabilidade dos valores de o, calculados aplicando

essas equacgdes, mais ensaios em acos diferentes devem ser realizados.

5.5. Sugestoes para trabalhos futuros

A seguir sdo apresentadas as sugestdes para trabalhos futuros:

a) Desenvolver adaptagdes no equipamento para possibilitar a realizacdo de
ensaios em temperaturas abaixo da temperatura ambiente e meio hidrogenado;

b) Explorar o uso de corpos de prova entalhados em aplicagdes voltadas para a
determinagao da tenacidade a fratura via ensaios SPT;

¢) Realizar ensaios experimentais em agos englobando uma maior faixa de valores
de limite de escoamento para continuar melhorando os modelos de calculo de
propriedades e

d) Utilizar redes neurais artificiais para determinar as propriedades mecanicas dos
materiais diretamente a partir das curvas obtidas nos ensaios SPT como

alternativa as equagdes empiricas.
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ANEXO A — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO DUROMETRO (VICKERS)

INSTRUMENTAL

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°.: 083/18

Cliente: FUNDACAQ DE APOIO UNIVERSITARIO.
Endereco: Av. Jodo Naves de Avila, 2121 - Uberlandia - MG

1 - Caracteristicas do Objeto:

Objeto: Microdurémetro Ano de Fabricagdo: 2009

Fabricante: Reicherter Escalas: HV 0,05/HV 1/HV5.
Modelo: KL-4 Resolugéo: 0,0001 mm

Série: . 5004176-1 TAG ! Identificagdo: 310215

2 - Procedimentos e/ou Normas Aplicadas:

Procedimento de Calibracao: Calibracéo efetuada baseado na Norma ABNT NBR NM 1SO
6507-2 :2008.

3 - Condigdes Ambientais:

Temperatura: 21,8°

4 - Observagoes Gerais:

Notas:

- A incerteza expandida relatada é baseada em uma incerteza padronizada combinada, multiplicada por um fator de abrangéncia k=2, que para uma distribuicdo normal
coresponde a um nivel de confianga de aproximadamente 95%.
2 - Os resultados deste certificado refe aoi lido & calibragdo nas nao sendo ivos a quaisquer lotes.
3 - O objeto referenciado no cerfificado encontra-se funcional @ em condigdo de ser calibrado, mas ndo o isenta du controle metrologico estabelecide na Regulamentagéo
Metrologica.

Data da Calibragdo:  03/07/2018
Local da Calibrago: UFU - LTAD - Santa Ménica - Bloco 5F

Alvaro Correa
Responsével Técnico/Calibrador

Instrumental Instrumentos de Medigéo Ltda.
Av. Leonardo da Vinci, 1051A - Loja 07 - Centro Comercial Jabaquara
Vila Guarani - Sdo Paulo - SP - Cep 04313-000
Tel. (11) 5011-0901 - instmed@instmed.com.br
www.instmed.com.br
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_// INSTRUMENTAL

Resultados da Calibragdo da Forga de Ensaio:

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°.: 083/18

Escala de Ent:)ar::r; - Erro de '::;?:' Incerteza de Desvio
i . g .
Forga (kgf) Médio (Kgf) Exatidao (%) %) medigao (%) AF max (%)
0,050 0,0499 -0,20 0,40 0,30 0,50
1,000 0,9965 -0,35 0,40 0,25 0,60
5,000 4,9810 -0,38 0,30 0,20 0,58
Resultados da Calibragio de Dureza Método Vickers: Penetrador n® 6926
Escala Valor do Valor Erro de Repetiti- Incerteza Desvio
de Padrao Encontrado Exatiddo vidade de medigdo AH yri max
Dureza (HV) Médio (HV) (%) (%) (%) (%)
HV 0,05 730,00 739,00 1,23 1,30 1,50 2,73
HV 1 539,00 545,00 1,11 1,20 1,10 2,21
HV 5 706,00 712,00 0,85 1,05 1,07 1,92
HV 5 246,00 247,50 0,61 0,90 1,05 1,66
Resultado da Calibragdo do sistema dptico de medigdo:
Desvio Incerteza de Desvio
iaGa Valor encontrado (mm #
Ampliacdo Valor (mm) (mm) %) medicao ()|  ALpas gy
30X 0,200 0,2010 0,50 0,35 0,85
40X 0,200 0,2008 0,40 0,30 0,70
50X 0,100 0,1005 0,50 0,30 0,80
75X 0,100 0,1004 0,40 0,25 0,65
100X 0,060 0,0602 0,33 0,20 0,53
Legendas
Desvio AF max é o desvio relativo méximo da for¢ca de ensaio incluindo a incerteza de medicéo.
Desvio AH HTM max & o desvio maximo da maquina de ensaio incluindo a incerteza da medicéo.
Desvio AL max é o desvio relativo maximo do sistema de medigdo incluindo a incerteza de medig&o.
Padrdes Utilizados:
Descrigio: Escala: Valor: NO. Série: No. Certif.: Emissor: Validade:
Bloco Padrao HV 0,05 730,00 6967001 6967001 DKD 22/09/2021
Bloco Padréo HV 1 539,00 5751501 5751501 DKD 09/09/2019
Bloco Padrdo HvV 5 706,00 8151722 8151722 DKD 02/07/2022
Bloco Padrdo HV 5 246,00 5143001 5143001 DKD 17/09/2018
Célula Carga Forca 1 Kgf 782875 1608-035 Tecmetro 08/08/2019
Célula Carga Forca 50 Kgf 57712 1702-004 Tecmetro 31/02/2019
Régua graduada Dimensional 1,0 mm 79230 02556/14 Mitutoyo 06/03/2019
Termdmetro Temperatura °C 0720 RBC 4818/17 Masterlabor 26/05/2019

Av. Leonardo da Vinci, 1051A - Loja 07 - Centro Comercial Jabaquara

Instrumental Instrumentos de Medigao Ltda.

Vila Guarani - Sdo Paulo - SP - Cep 04313-000
Tel. (11) 5011-0901 - instmed@instmed.com.br
www.instmed.com.br
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ANEXO B — CERTIFICADO DE INSPEGAO DO DUROMETRO (ROCKWELL)
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ANEXO C - CERTIFICADO DE CALIBRAGAO DO MICROMETRO DIGITAL

V MEDICA0D
S UCOESMETROLASICAS WTROAAS Certificado de Calibracao
Laboratorio Medigao Uberlandia

119

Certificade; 7051818 Data Calibragac: 02052018
0% J4GEE30-A2018
1/2
Salicitante: FUNDACAD DE APOIC UNIVERSITARIO
RUA ENGENHEIRO DINIZ, 1178, UBERLANDIA, MG

Contratante: O MESMO
Caracteristicas do Insirumento
Descricio. MICROMETRO DIGITAL Identficache. MIC-04
Marca MITUTOY O
M. Sarig. BI085404
Condigdes Ambientais:
Sen/igo executado nas instalagdes permanantes do Laboratorio.
Temperatura: 208 "C+1°C Umidade: 43 Your + 5%ur
FProcedimentos
Calibragho Executada conforme:  ITTECO02 Revisfo: 4
Padrides
Identificagao Marca Certificado Calibrado por Validade
FTM-DESS JOED DE BLOCO PADRAD DISIMESS 01228017 MITUTOYOCALODST 0372020
Resultados Obtidos
DIMENSIONAL
Fanxa de Uso 0,000 a 25000 mm
Fanxa de Indicagda 0,000 a 25000 mm Resclugao: 0001 mim

V.R W Erro de Incerteza Incerteza | (k] Vaff

Medigio Expandida |Expandida +
Erro

T mimn min Fniw T

2h 2502 0,002 0,001 0,003 2,00 Irifirite

£1 £ 106 0,006 0,001 0,007 2,00 Irifirito

.7 7707 0,007 0,001 0,008 200 Inifinita

10,3 10,504 0,004 0,001 0,005 200 Inifinita

124 12 004 0,004 0,001 0,005 200 Inifinita

15,0 15,004 0,004 0,001 0,005 200 | Infirito

176 1T 607 0,007 0,001 0,008 2,00 Irifirito

202 20,2 0,001 0,001 0,002 2,00 Irfirit

2248 22 805 0,005 0,001 0,006 200 Inifinita

250 25 DD 0,002 0,001 0,003 2,00 Inifirilo

O CONTEUDOD APRESENTADD NESTE DOCUMENTOYREGISTRO TEM SIGNIFICADD RESTRITO E SE APLICA SOMENTE & ESTA SITUAC AD. E PROIBIDH
A I-:-l-'Hl.Z'Z.ZIJ...I'II.:' TOTAL OU PARCIAL DO MESMOD SEM A AUTO AD DO EMITENTE
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§ L\eoicao

— Certificado de Calibragao
Laboratério Medicao Uberlandia
Certificado. TO518/18 Data Callbragio; 02052018
08  466630-A2018
212
Observapdes Gerals
MAQ HOUVE AJUSTE

-4 R: Valor de Refergncia naunidade de medigao do padrao.

=W Valor médie ndicado no instruments na unideds de madicio do mesmo.

-8 ncereza expandida de medicio relatada & declarada como a inceteza padrio de medic o multiplicada pelo fator de abrang&ncia k, o qual para uma
distribuigo 1 com Vell graus de Eberdae efetives comesponde & uma probabilidade de abrangencia de aproximadaments 95%. A incerteza padrao da
medicdo ol determinada de acords com a publicagio EA-402.

- & condigBo de Aprovada'Reprovado sa restrings apenas as grandezas metrokigicas do instremsento, sendo gue o limite de eno especificedo para esta
condicdo & de responsabilidade do Cliente.

=8 operacHo de ajuste | reguingsm nio fae pere o ercope don aenegos

- & vahdode de calibraglo do instrumento, quando apresentiada nesle cerbificado, & de responsatslidade do chente.

Ervderngo de Emissio: RUA DIVING LUGAS MARTING. 330 - SARAIVA « UBERLANDIA - MG
Diala de eniss3o: (02 de maw de 7018

Zﬂho'lr'o Ea'lllu'a db &.L-;

Aginace wri
LEANDND SILVA OE BASTDS

Garanta Técnlcs

, Digitalt !@:ﬂ LEANDRO
QEH&%E Q'I%EGQEIQQQEE%
Dt 20180503 1023518 -0300
Reason: Cerlificada de Calbrag o
Lacalion, LADoraond Meddan
— Uberlandia

0 CONTEUDO APRESENTADO NESTE DOC UMENTO/REGISTRO TEM SIGNIFICADO RESTRITD E SE APLICA SOMENTE A ESTA SITUACAD. E PROIBIDA
A REPRODUGCAD TOTAL OU PARCIAL DO MESMO SEM A AUTORIZAC AD DO EMITENTE
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ANEXO D - CERTIFICADO DE CALIBRAGAO DA BALANCA DIGITAL

Konformitdtserkidrung

Meftler-Toledo GmbH
Laboratory Weighing

Erstelldatum: Dienstag, 9. Februar 2016
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[Gerdteidentifikation ]
Model
Serienummer B605074289
Auftragsnummer 11002368855

[Metrologische Daten

Héchstlast Ablesbarkeit Eichwerf
Messbereich(e)  Max1 220g dl=| 0.1mg el= e
Max2 = e2=

Genauigkeifsklasse gemdss OIML -]
Bauartzulassung E
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EG-Konformitttserkidrung

3

Die Unterzeichner, die den nachstehenden Hersteller verireten

Mettier-Toledo GmbH
Im Langacher 44
8606 Greifensee

Switzerland

erklaren hiermit, doss das Produkt die folgenden Europdischen Richtlinien erfililt:

2006/95/EG Elektrische Betriebsmittel zur Verwendung innerhalb bestimmter Spannungsgrenzen
2004/108/EG Elekiromagnetische Vertréiglichkeit

Folgende harmonisierte Normen wurden angewandt, um die Anforderungen der aufgelistefen Richtlinien zu erflllen:

EN B61010-1 Sicherheitsbestimmungen fUr elekirische Mess-, Steuer, Regel- und Laborgerdte - Allgemeine
Anforderungen
EN 61326-1 Elekirische Mess-, Steuer:, Regel- und Laborgerdte - Elekiromagnetische Vertraglichkeit -

Aligemeine Anforderungen’”’

Meftler-Toledo GmbH "
Laboratory Weighing
A fis
Peter Aggersbjerg Marcel Strotz
Geschafisfuhrer Leiter SBU Basic Weighing

(1) Die EMV-Fachgrundnormen der EN 61000 Serie sehen vor, doss Produkinormen an Stelle der Fochgrundnormen ongewendet werden, sofern
dlese verfligbar sind. Diese Forderung wird fiir dos hier beschriebene Gertit durch die Anwendung der EN 61326-1 umgesetzt. Diese Norm nimmt
auch Bezug auf die anwendbaren Testnormen der EN 61000 Serie und deckf sowah! Anforderungen bezliglich Emission als auch beziglich
Immunitat ab.
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Im Weiteren erfiillt das Gerdt die Anforderungen, die in den folgenden Vorschriften festgelegt sind:

USA, Kanada Title 47, CFR 15 "Federal Communications Commission FCC - Radio

F@ Frequency Devices - EMC emmissiens, Class A"

UL 61010-1 (3rd edifion) "Electrical Equipment for Labaratory Use: General
s p® Requirements”
C

CAN/CSA ©22.2 No. 61010-1-12 "Safety Requirements for Electrical
Equipment for Measurement, Confrol and Laboratory Use: General
Requirements”

Australien, AS/NZS CISPR 11 "Industrial scientific and medical (ISM) radio-frequency
Neusesland equipment - Electromagnetic disturbance charagteristics - Limits and
methods of measurement”

AS/NZS 61000.4.3 "Eleciromagnefic Compatibility (EMC) - Testing and
Measurement Techniques - Radiated Radio-Frequency - Electromagnetic
Field Immunity Test"

Weltweil IEC 1010-1 "Safety Requirements for Electrical Equipment for
Measurement, Control and Laboratory Use - General Requirements”

FCC-Bescheinigung bezdglich der Beelnflussung durch elekiromagnetfische Strahlung (nur englisch)

This device complies with Part 15 of the FCC Rules and Radio Inferference Requirements of the Canadian
Department of Communications. Operaticn is subject fo the following conditions: (1) this device may not cause
harmiul interference, and (2) this device must accept any interference received, including inferference that may
cause undesired operation.

This equipment has been fested and found to comply with the limits for a Class A digital device, pursuant to Part 15
of the FCC rules. These limits are designed fo provide reasonable profection against harmful inferference when fhe
equipment is operated in a commercial environment. This equipment generates, uses, and can radiate radio
frequency energy and, if not installed and used in accordance with the insfruction menual, may cause harmful
interference to radio communicafions. Operation of this equipment in a residential area is fikely fo cause harmful
interference in which case the user will be required fo correct the inferference at his own expense.

Waerksbeschelnigung der Ubereinstimmung mit den Technischen Spezifikationen

Zum Zeitpunkt der Auslieferung erfillit das Gerdt, das in dieser Konformitéiserkldrung beschrieben ist, die
anwendbaren fechnischen Spezifikationen, die von METTLER TOLEDO festgelegt und cls Technische Daten
vertffentlicht wurden. Das Gerti ist werksgepriif, wozu definierte und freigegebene Arbeifsanweisungen verwendet
werden, Die Priffungen umfassen unter anderem die Bestimmung der Wiederholbarkeit, Empfindlichkeit, Eckenlast
und Linearitat. Hiermif wird bescheinigt, dass die Prifergebnisse fur das Gerdt innerhalb der festgelegfen
Akzeptanzkriterien liegen.
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Typenschild(er) auf dem Geriit

220g

Mettler-Toledo AG
CH 8606 Greilensea
Swifzerland

Phone +4144 94422 11
Fax: +41 44 944 30 60

www.mt.com

T
A

|_Modar:7MEZD4— Max = mml.mm
d= .1 mg ettler-Toledo GmbH

C G 16 n@.'u & g 12V = 0. _ Im Langacher 44
May be covered by one or more paleni(s). see; www.ml.com/patentmarking 8606 Greifensee
SNR BB05074289 Switzerland

‘ LT

A TADD11003 Auftag: 11002358856 s

www.mf.com

Far more information

é

Quality certificates
Developmenl, production and
festing under IS0 9001.
Environment management sysfem
under 1SO 14001

“Communauté Européenne”
c € This mark assures you that our

products comply with the

applicable European Directives.
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ANEXO E — CERTIFICADO DE CALIBRACAO DO TERMOHIGROMETRO DIGITAL

rREsisAe Corliptoads. oo Calttvaio
s ...

INSTRUMENTAGAD

[_caL oase

L_,./ffngpfzaé él;ztr(' 'ﬂa/; R4996/18 g;% /,/2

CONTRATANTE ! Universidade Federal de Uberlandia - UFU

ENDEREGD ! Av. Joao N. de Avila, 2121, Bl. 1M - Campus Sta. Ménica - Uberlandia - MG
INTERESSADD ! O mesmo

ENDEREGD : 0O mesmo

INSTRUMENTD : Termohicgrémetro Digital

FABRIGANTE : Instrutherm

MopDELO HT-260

IDENTIFIDAGADO Nao ESPEC‘lfiCEldO

NUMERDO DE SERIE @ 06120362

DAaTA DA CALIERAGAD ! 19/06/2013 LOCAL DA CALIBRAZAD: Laboratério Elus
F'Rl:’lxllMA CALIBRAGAD : Determinado pelo cliente TempPeraTuRA DO AR ¢ 23°C = 5°C

DATA DA EMISSAD ! 20/06/2013 umioace ReLaTiva Ar ¢ 45%UR a 70%UR

PADREES UTILIZADOS

Termohigrémetro Digital identificacao Fl -225 rastreado por Leboratério RBC - CAL 0439 em 28/02/2013 sob certificado
R1678/13 valido até fevereiro/2014.

PROCEDIMENTO DE cALlBHAE{I\D H

- A calibragao foi realizada pelo método comparativo contra padries de referéncia, seguindo os procedimentos internos:
PCT-003 rev, 01 / PCT-012 rev. 02.

OBSERVAGOES
- Este certificado atende acs requisitos de acreditagao pelo CGCRE, o qual avaliou a competéncia do laboratério e comprovou
sua rastreabilidade a padrdes nacionais de medida.

- A calibragéo foi realizada em 3 medigoes por ponto. O Valor Verdadeiro ol herdade pela média de 3 medigdes obtidas pela
padrao em cada ponto.

- Os valores de temperatura apresentades estao em conformidade com a Escala Internacional de Temperatura de 1990.

- k= fator de abrangéncia (fator multiplicativo adimensional) / Velf= graus de liberdade efetivo. / LM.= Ince

! \
§e i / A
Julio Cesar Perpifa de Souza)
Gerente T b Substituto
TECNIED EXECUTANTE! Saig DESARr SiLvA ' RopRrRiIGO MES BDRDElfB

GERENTE T:my

Areproducao ceste certificado s0 pudera ser total, sem nenhuma alleragao. Os Resultados deste cerlificado referem-se somente ac item calibrado ou ensaiado, Este certficado atende os requisilos
estabelecidus pela norma NBR ISO/IEC 17025, A incerteza expandida de medig#o relatada é declarada como a incerieza padrao da medigdo multiplicada pelo fator de abrangéncia "k" que para uma
distribuicde normal coresponde & uma probabilidade de abrangéncia de aproximadamente 95%. A incerteza padrac de medicao foi daterminada de acordo com a publicagiio EA-4/02.

Rua Dendezeiro, 29 | Jd. Matarazzo | S&c Paulo | SP | 03813-130 | Tel 11 2214-0049 | Email: atendimento@elusinstrumentacao.com.br
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PRECISAD g o ém
METROLAOGICA

UsS

INSTRUMENTAGAD ,%méinf»oﬁohé" '

Ny 2
Nosrroie do Costitoviictn  R4996/13 Golln 2 /2
4

Laboratorio de Calibragio acreditado pelo CGCRE de acordo com a ABNT NRER ISO/IEC 17025, sob o nimero CAL 0439.
RESULTADOS DA CALIBRAGAQO @
UMIDADE RELATIVA DO AR SENSOR EXTERNO ! TEMPERATURA DA CALIBRAGAD - 20°C
Sensor - Eabricante: Nao especificada: Modelo: Nao especificado; 1d.: N&o especificado; n®.s.: Nao especificado
Faixa de medicao: 0 ~ 100 %UR, divisdo de escala: 0,1 %UR.
Valor Verdadeiro
 (WUR)

Erro (%UR)

05 -

b

Indicacao do Instrumento (%BUR)

TEMPERATURA SENSOR EXTERND :

Sensor - Fabricante: Nao especificado; Modelo: Nao especificado; Id.: N&o especificado; n®.s.: Nao especiticado
Faixa de medicdo: -20 ~ 60 °C, diviséo de escala: 0,1 °C.

Erro (°C)

il
e

Indicacao do Instrumento (°C)

313

A '(e n‘d:fc(.‘én. deTlu a:rliﬁr;]du 30 ;?ders ser trcm\, sem nenuma altaragac. Os Resulladus desle certificado refersm-se soments ao item calibraco ou ensaiado. Este cerfificado atende os requisitos
stal E\;uc_& pefd Iﬂc‘r"ﬂa BR ISO/EC 1 7025, Aincerteza expandida de medigéo relatada é declarada como a incerteza padrac da medigao muliplicada pelo fator de abrangéncia "k” que para uma
wrmal comesponde a uma prababilidade de abrangincia de aproximadamente 95%. A incerleza padria de medicdo foi determinada de acordo com a publicacén EA-4/02.

Rua Dendezeiro, 29 | Jd. Matarazzo | S&o Paulo | SP 103813-130 | Tel 11 2214-0049 | Email: atendimento@elusinstrumentacao.com.br
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APENDICE A — LIMITES DE RESISTENCIA A TRACAO CALCULADOS POR MEIO DOS
ENSAIOS SPT EM MEIO HIDROGENADO VARIANDO A VELOCIDADE DE ENSAIO

Tabela A.1 — Valores de limite de resisténcia a tragdo calculados a partir dos ensaios SPT em
meio hidrogenado com variagdo de velocidade de ensaio (V1 = 1,0 um/s; V2 = 0,1 uym/s) para
os acos 4137M, 4130M e 4140.

Limite de resisténcia a tracao (MPa)
Ensaio Aco 4137M Aco 4130M Aco 4140
V1 V2 VA1 V2 V1 V2
1 989,64 | 798,05 | 925,74 | 921,05 | 769,19 | 700,23
2 1018,39 | 840,58 | 923,60 | 908,25 | 766,75 | 756,02
3 846,71 | 843,16 | 916,98 | 907,45 | 831,56 | 761,38
4 1045,16 | 815,74
5 981,57
6 877,11
Média 959,76 | 824,38 | 922,11 | 912,25 | 789,17 | 739,21
Desvio Padréo | 79,63 | 21,47 | 4,56 7,63 | 36,73 | 33,86




