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RESUMO

A fragilizagao por hidrogénio (FH) € um processo fisico-quimico que afeta agos usados
na industria aeronautica e de 6leo e gas, degradando as propriedades mecénicas destes.
Esse fendmeno é capaz de gerar notaveis problemas em estruturas, uma vez que afeta a
capacidade destas para cumprir 0s requisitos para os quais foram projetadas. Tendo isso em
vista, este trabalho tem por objetivo avaliar a influéncia do hidrogénio na tenacidade a fratura
do ago AISI 4340 temperado e revenido (32 HRC) utilizando o método da Integral J. O calculo
da tenacidade é realizado a partir de ensaios conduzidos segundo a norma ASTM E1820.
Para tanto, foi proposto um planejamento fatorial com um unico fator (nivel de hidrogenacgao)
em trés niveis, a saber: condigdo ao ar, sem exposigdo a meio propicio a hidrogenagéao, esta
utilizada como valor de referéncia para efeitos de comparacdo; e duas condi¢cdes de
hidrogenacao, sendo uma mais agressiva. A partir dos resultados obtidos e com a ajuda de
imagens das regibes fraturadas, foi avaliada a influéncia exercida pelo hidrogénio na
tenacidade a fratura do material AISI 4340 e na variagdo do mecanismo de fratura
apresentado. A partir dos resultados verificou-se, portanto, que a condigdo mais brandamente
hidrogenada apresentou pouca variagdo no valor de tenacidade a fratura e manteve o
mecanismo de fratura como sendo ductil. Ja para os corpos de prova hidrogenados em
condicdo mais agressiva, o método da Integral J ndo se mostrou eficaz para medi¢do da
tenacidade, uma vez que o efeito de fragilizagdo, denotado pela alteragdo do mecanismo de
fratura de ductil para fragil, foi agressivo a ponto de impedir a validagdo dos resultados para
esta condicdo. O teste de Kruskal-Wallis mostrou que o Hidrogénio promoveu alteragao
estatisticamente significativa na tenacidade a fratura do ago AISI 4340, denotada pela

deterioracao desta propriedade a medida em que sua concentragdo aumenta.

Palavras-Chave: Fragilizagdo por Hidrogénio; Ago AISI 4340; Integral J; Tenacidade a Fratura.



Basilio, J.V.S. Evaluation of Hydrogen Embrittlement Effect on AISI 4340 Steel Fracture
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ABSTRACT

Hydrogen embrittlement is a physical-chemical process that affects steels used in the
aeronautic and oil and gas industries, degrading its mechanical properties. This phenomenon
can generate notable problems in structures since it affects their ability to meet the
requirements for which they were designed to. This work aims to evaluate the influence of
hydrogen on the fracture toughness of quenched and tempered AISI 4340 steel (32 HRC)
using the J Integral method. The calculation of toughness is performed from tests conducted
according to ASTM E1820. For this purpose, a factorial design was proposed with a single
factor (hydrogenation level) int three levels, namely: air condition, without exposure to an
environment propitious to hydrogenation, this one used as a reference value for comparison
purposes; and two hydrogenation conditions, one of those being more aggressive. From the
obtained results and with the help of fractured region images, the influence of microstructurally
diffused hydrogen on the fracture toughness of AlSI| 4340 material and on the variation of the
fracture mechanism presented was evaluated. It was verified, therefore, that the most softly
hydrogenated condition presented little variation in the fracture toughness value and
maintained the fracture mechanism as ductile. For the hydrogenates specimens in a more
aggressive condition, the J Integral method was not effective for toughness measuring, since
the embrittlement effect, denoted by the change of the fracture mechanism from ductile to
brittle, was aggressive to the point of invalidating the results for this condition. The Kruskal-
Wallis test showed that microstructural Hydrogen promoted a statistically significant change in
the fracture toughness of AISI 4340 steel, denoted by the deterioration of the property as its

concentration increases.

Key Words: Hydrogen embrittlement; AlISI 4340 steel; J Integral; Fracture toughness.



LISTA DE FIGURAS

Figura 2. 1 - Configuragao da distribuicao de energia na ponta da trinca e determinagao na
regidao avaliada pela Integral J (DONATO, 2018)...cccuvveiiiiieiiiiiiiiiee e, 21

Figura 2. 2 - Esquema de curva R para materiais ducteis, denotando o ponto onde inicia-se a

propagacao dUCtl da trNCA (Jic). ..«  eeeeeeerriiiiiiiieii e 23
Figura 2. 3 - Curva J-R valida tipica com dados de ensaio, linhas de construgao e limites
exigidos pela norma ASTM E1820 .......ooooiiiiiiiiiee e 23
Figura 2. 4 - Efeito da presenca de hidrogénio na ductilidade de um ago com 3 % de Si (MELO,
1200 1 ) TSP UPPPRPTTRN 26

Figura 2. 5 - Representagcdo esquematica da interacdo entre hidrogénio e a microestrutura
metalica: A) solugdo soélida, B) par hidrogénio-soluto, C) atmosfera de
discordancia, D) acumulo no contorno de grao, F) hidrogénio recombinado em
vazios (THOMPSON, 1980). .....coeeiiiiiiiiiiiiiiiiieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeaeneensnnnnenes 27

Figura 3. 1 - Fluxograma do processo de fabricacdo dos corpos de prova........cc..cccooeeuvveeeen. 30

Figura 3. 2 - Desenho representativo da retirada dos corpos de prova do tipo C(T) TL-S da
barra de ago AlSI 4340 conforme recebida. ...........cccoooiiviiiiiiiiiii 32

Figura 3. 3 - Maquina de corte por eletroerosao a fio utilizada para fabricagdo dos corpos de
prova do tipO C(T) TL-S. .o 33

Figura 3. 4 — Dimensdes e geometria do corpo de prova do tipo C(T) TL-S de acordo com a
ASTM E1820 (ASTM, 2018). ..eeeiiieiiiiiiiiieiiieeieeieeeeeeeeeeeeeaeeessasssassssssssasassssnsnsnne 33

Figura 3. 5 - Torno CNC Romi GL 240M utilizado na fabricagao dor corpos de prova do ensaio
(o L= (=T~ o TSR 34

Figura 3. 6 - Corpo de prova utilizado para ensaios de tragao, com suas principais dimensoes
de interesse denotadas (ASTM E8, 2016). .......ccovvvueeiiiieiiiiiiiccee e, 35

Figura 3. 7 - Medidor de Dureza Rockwell C Reicherter Stiefelmayer KL-4, utilizado na
medig¢ao de dureza dos corpos de prova do tipo C(T). .....ccovriiviceiiiieriieiiiinn. 35

Figura 3. 8 - Corpo de prova C(t) montado no equipamento para abertura de trinca por fadiga

Figura 3. 9 - Aparato utilizado para conducéo do procedimento de permeacao de hidrogénio
o E R eto] g oo L [N o] (o )V TP PPPRR 38
Figura 4. 1 - Grafico Tensao x Deformagao dos CPs do ensaio de tragao.............ccccvvvvvvnnnens 44
Figura 4. 2 - Graficos de Propagacgao de trinca dos CP CTAO01, que nao foi submetido ao
processo de hidrogenNaAGA0. .........iiiieiiiiiiiiea e e 45
Figura 4. 3 - Gréaficos de Propagacdao de trinca dos CP CTAOQ06, que foi submetido

posteriormente ao processo de hidrogenagao em solugao com NaCl. ............ 45



Vi

Figura 4. 4 - Graficos de Propagacéao de trinca do CP CTAO08, que foi submetido ao processo
de hidrogenacgao em solugao com NaCl e envenenador tiocianato de amonio..46

Figura 4. 5: Grafico do ciclo de carregamentos efetuado durante a execugido do ensaio de

Integral J para seis CPs, dois em cada uma das condigdes. ...........ccccceeennnnn... 47
Figura 4. 6 - Graficos J-R dos CPs CTA 01, CTAO02 e CTAO3, que nao passaram pelo processo
de hIidrogenaca0........oooeiiiiiiei e 48

Figura 4. 7 - Fractografia do corpo de prova CTA 03, com imagens feitas em diferentes
ampliagbes: (a) ampliagdo de 100x; (b) ampliagao de 250x; (c) ampliagao de
ES1010) G (o ) IF=TaaT o] F=To= Lol e [Tt 01010 ) PP 49
Figura 4. 8 - Gréficos J-R dos CPs CTA 06, CTAQO7 e CTAQ9, que passaram pelo processo de
hidrogenagédo em solugéo aquosa com 3,5 % de NaCl em peso e aplicagédo de
corrente elétrica com diferenca de potencial de -1,1 V pelo periodo de 7 dias.50
Figura 4. 9 - Fractografia do corpo de prova CTAQ9, com imagens feitas em diferentes
ampliagdes: (a) ampliagdo de 100x; (b) ampliagao de 250x; (c) ampliagado de
500x; (d) ampliagao de T000X. .......cceuriuieiiieeeiiece e e 51
Figura 4. 10 - Graficos J-R dos CPs CTA 04, CTAO08 e CTA11, que passaram pelo processo
de hidrogenac¢ao em solu¢ao aquosa com 3,5 % de NaCl e 0,3 % de tiocianato
de amonio NHsSCN em peso e aplicagdo de corrente elétrica de -10 mA/cm?.53
Figura 4. 11 - Fractografia do corpo de prova CTA 04, com imagens feitas em diferentes
ampliagbes: (a) ampliacao de 250x; (b) ampliagdo de 500x; (¢) ampliagcdo de
1000x; (d) ampliagao de T000X. .evuvvuuieieeeeiieiiiice e e e e e e e e eeeees 54
Figura 4. 12 - Grafico da média dos valores de tenacidade a fratura para cada condig¢ado de
€NSAI0 COM DAITAS A€ EITO... ..t i ieeii ettt e e e e e 56

Figura 4. 13 - Grafico de probabilidade normal dos residuos para os valores de limite de

reSIStENCIA @ trACAO. .....cvuui i 57
Figura 4. 14 - Fractografia do Corpo de Prova CTAQ3, sem hidrogenagao. ......................... 59
Figura 4. 15 - Fractografia da Corpo de Prova CTAO4. .......ccooiiiiiiiiiieeee 59
Figura 4. 16 - Fractografia do Corpo de Prova CTAQ9. .........coooiiiiiiiiiiieeeee 60
Figura 4. 17 - Fractografia do corpo de prova CTA 03, com ampliagéo de 100x. ................. 61

Figura 4. 18 - Fractografia do corpo de prova CTA 04, com ampliagéo de 250 x. ................ 61



vii

LISTA DE TABELAS

Tabela 2. 1 - Composi¢ao quimica do aco AlSI 4340, em % de peso. ........coeevvvveeeieeeeeennnn, 29
Tabela 3. 1 - Concentragéo de cada componente quimico presente no ago AISI 4340 utilizado

nos ensaios comparada com as concentracdes definidas pela norma ASTM

A322 (ASTM, 2013) 1ttt e e et e e e s ee e e e nnseee e e enneeeeensnnneens 31
Tabela 3. 2 - Composigao quimica da solugédo de galvanizagao ISO 16573 (ISO, 2015)....38
Tabela 3. 3 - Configuragdo do ensaio para cada CP utilizado. ................oovvvviiiiiiiiiiiiiiiiiinne, 40
Tabela 4. 1 - Valores obtidos na verificacdo dimensional dos corpos de prova...................... 42

Tabela 4. 2 - Valores médios de dureza Rockwell C obtidos para os Corpos de Prova

=T 0 ES= 1= T [0 L SR 43
Tabela 4. 3 - Resultados obtidos para os ensaios de tragdo do Aco AISI 4340.................... 43
Tabela 4. 4 - Valores de Jq para cada um dos CPs ensaiados...............ccccevvvivieeieeceeceeinnnnn, 55

Tabela 4. 5 - Resultados de ANOVA para a variagao de meio. ..........cceeeeevveeinieieieeeeeeeeennnnnn, 56



viii

LISTA DE SIGLAS E SIMBOLOS

Lista de simbolos

e Y g < X

Fator intensidade de tens&o

Fator geométrico

Tensao aplicada no material

Comprimento da trinca

Taxa de liberagdo de energia na abertura inicial de trinca

Taxa de dissipac&o de energia potencial elastica na abertura de trinca
Linha arbitraria que define a regiao de avaliagcio na ponta da trinca no sentido
de propagacao

Densidade de energia de deformacgéao

vetor de tens&o aplicada para abertura da trinca

Vetor de deslocamento para abertura de trinca

Comprimento do caminho escolhido

Energia elastica armazenada durante carregamento para abertura de trinca
Deslocamento de abertura da boca da trinca

Carga aplicada por unidade de espessura do CP

Extensao fisica da trinca (raiz a ponta)

Tens&o de escoamento do material

Espessura do corpo de prova

Referéncia de medida pra o corpo de prova do tipo C(T)

Lista de siglas e abreviaturas

AlSI
ANOVA
ARBL
ASTM
C(T)
CP
CTOD

American Iron and Steel Institute

Andlise de Variancia

Acos de Alta Resisténcia e Baixa Liga
American Society for Testing and Materials
Corpo de Prova do Tipo Compact Specimen
Corpo de Prova

Crack Tip Opening Displacement



FEG
FH
FHAA
MCLA
MEV
MFEP
MFLE
UFU

Field Emission Gun

Fragilizagao por Hidrogénio

Fragilizacao por Hidrogénio Associada ao Ambiente
Acos de Médio Carbono e Baixa Liga

Microscopio Eletrdnico de Varredura

Mecénica da Fratura Elastoplastica

Mecénica da Fratura Linear Elastica

Universidade Federal de Uberlandia



SUMARIO

CAPITULO | INTRODUGAO ... ..o, 13
CAPITULO Il REVISAO BIBLIOGRAFICA .......ooimiiriiiineiniieeeeseseissseeseiee s ensssenseenes 17
2.1. Mecanica da Fratura............ooooiiiiii 17

2.1.1. Mecénica da Fratura Linear Elastica (MFLE): ............cccccccovuiieiiiiaannnnnnn. 17

2.1.2 Mecéanica da Fratura Elasto Plastica (MFEP)............ccccoiiiiiiiiiiiinannnn. 18

2.2 Aldntegral J ... 19

2.2.1 Interpretacdo FisiCade J ........coooiimiiiiiiiiiiiie e 21

2.2.2  GrafiCo J-R ..o 22

2.3. Fragilizagdo por HIdrogénio............uuuueiiiiiiiiiicc e, 25

2.3.1. Fontes de HIdrogénio: ..........cooviiiiiiiiiiii i 25

2.4, ACO AISTIAB40: ... e 28
CAPITULO Il METODOLOGIA ..o 30
3.1 AGO SAE/AISIA340 ...t 30

3.3 Tratamento Térmico e Revestimento ............ccccooiiiiiiiiiiiiiiiiceeeee e 31

3.2 Fabricacao e Verificagao Dimensional dos Corpos de Prova...................... 32

3.4 Caracterizagdo MECANICA...........ccuviiiiiii e 34

3.5 Preparagao dOS CPS........cciiiiiiiiiicec e 36

3.5.1  Pré-triNCa...ccci i 36

3.5.2 Permeacéo de hidrogénio e revestimento...........cccccceeeeiiiiiiiiiiccei e, 37

3.6 Ensaiode Integral J ... 39
CAPITULO IV RESULTADOS ..ottt 41
4.1 Resultados da Verificagao Dimensional dos Corpos de Prova........................ 41

4.2 Resultados da Avaliagdo Mecéanica do Material............cccccooiiiiiiiiiiiiiinieeeeees 42

4.3 Fabricacéo da Pré-Trinca nos Corpos de Prova C(T) .......uuvieevieeiniiiiiiiiiiieeenn. 44

4.4 Resultados da Medicao da Tenacidade a Fratura pelo Método da Integral J.. 46

4.3.1 Resultados Obtidos para CPs nao hidrogenados (Referéncia) ................ 47



Xi

4.3.2 Resultados Obtidos para CPs na Condicdo de Hidrogenagao em Solugao
AE NACH ... ettt e e et e e e e e e e e e e aeaeeans 49

4.3.3 Resultados Obtidos para Amostras na Condicao de Hidrogenacdo em

Solugdo de NaCl € NH4SCN ... 52
4.3.4 Tabela de Valores de J dos CPs Ensaiados ..........ccccccooiiiiiiiiiiiieeeiinns 54

4.5 Resultados da ValidagG80 .......cc.iiiiiiiiiieeecc e 57

4.6 Avaliagao FractografiCa ............oouuiiiiiii e 58
CAPITULO V' CONCLUSAO ..ottt 62
CAPITULO VI PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTUROS .......ccccooveieeeveeeeeeeee 64

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS ... oot 65



13

CAPITULO |

INTRODUGAO

A mecanica da fratura &€ um conceito inserido no ramo da Mecanica dos sélidos que
estuda a maneira como determinado material se comporta diante da aplicagao de uma tenséo
em um componente com uma trinca pré-existente. Ela busca relacionar quantitativamente trés
grandezas fisicas mensuraveis: a tensao aplicada, as dimensdes da trinca e a resisténcia
oferecida pelo material a propagacao desta.

Os acgos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) sdo comumente utilizados em
aplicagdes que requerem alta resisténcia mecanica associadas a uma diminui¢cao do peso das
estruturas. Assim sendo, diversas areas da industria utilizam esse material: aeronautica,
automobilistica e éleo e gas. Dentre as metodologias para se avaliar a tenacidade a fratura
de um material, tem-se os ensaios propostos pela norma ASTM E1820 (ASTM, 2018), quais
sejam: Integral J, Crack Tip Opening Displacement (CTOD) e Kic. Tais parametros sao de
suma importancia para a avaliacido das propriedades mecanicas e sao a base para o
desenvolvimento de projetos de equipamentos e estruturas e reparo de componentes que ja
estdo em operagéo.

Na esfera da engenharia aeronautica, acos de médio carbono e baixa liga (MCLA)
exibem Limites de Resisténcia a Tracdo que variam entre 1000 e 1400 MPa. Esse tipo de
material é tipicamente utilizado na fabricacdo de componentes estruturais criticos aplicados
em avides, assim como nos componentes do sistema de trem de pouso. Sdo também
particularmente suscetiveis a fragilizagdo por hidrogénio (FH) e corroséo sob tenséo (Stress
Corrosion Cracking) (BRAHIMI, 2007). Por tal motivo, uma questao bastante importante no
estudo dos materiais aplicados em engenharia € a influéncia que o meio e/ou a quantidade
de hidrogénio do material podem exercer nessas propriedades mecanicas, gerando riscos ao
desempenho apropriado da estrutura como um todo.

No caso das industrias supracitadas e seus agos ARBL, enfatiza-se a susceptibilidade
a FH. O hidrogénio € um elemento de raio atdbmico muito reduzido, que pode se difundir na

microestrutura desses acos. Este fato, aliado a menor capacidade de deformacao plastica
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observada nesses materiais, possibilita que o Hidrogénio interaja com a microestrutura do
material, reduzindo sua resisténcia mecanica e trazendo o risco de colapso estrutural.

No histdrico da evolugao e tecnologias propostas pela engenharia, a ocorréncia de
fraturas estruturais abruptas gerou desastres que trouxeram prejuizos em um contexto em
que o conhecimento cientifico a respeito dos mecanismos de falha ainda nao era sdlido, tal
qual o observado no maior acidente aéreo da histéria envolvendo uma Unica aeronave. Nessa
infeliz ocorréncia, uma trinca gerada por fadiga em um parafuso de cauda provocou a perda
do controle atitudinal da aeronave e 520 pessoas foram mortas.

Neste trabalho, é avaliado o efeito do hidrogénio na tenacidade a fratura do ago AlSI
4340, utilizado em larga escala na industria de 6leo e gas e que mantém semelhangas com
aqueles usados na industria aeronautica. Uma das chaves da evolugido do uso de materiais
de construcéo aeronautica é o dominio da capacidade de se obter alta resisténcia associada
a baixa densidade, se comparado a outros tipos de ligas, como a de titanio. Este fato é parte
essencial no aprimoramento da industria aeronautica (e de transportes em geral). O ago,
devido a sua alta densidade em relagéo aos materiais comumente utilizados para construgéo
aeronautica, € utilizado apenas em componentes que requerem altissimas resisténcias
mecanicas, acima de 1200 MPa, caso do trem de pouso das aeronaves e fixadores, cuja falha
traria consideraveis riscos aos usuarios deste meio de transporte. Nesse contexto, estuda-se
entdo a influéncia da permeagao de hidrogénio na microestrutura desses acos e quantifica-se
o efeito desse fendmeno nas propriedades destes materiais utilizando ensaios controlados.
Nesses ensaios, corpos de prova sao previamente carregados com hidrogénio para avaliagao
da tenacidade a fratura, por meio da tipo Integral J. Assim é possivel avaliar a influéncia do
hidrogénio na deterioragdo das propriedades mecanicas, com énfase na tenacidade a fratura.

A demanda por agos de alta resisténcia intensifica a suscetibilidade a fragilizagcao de
estruturas pela difusdo de hidrogénio, uma vez que essas possuem menor capacidade de
deformacéo plastica e sdo altamente perturbadas pelas tensées geradas devido a presenca
do hidrogénio (CWIEK, 2009).

1.1 Objetivo principal

O objetivo principal deste trabalho de conclusado de curso € avaliar a influéncia que a
difusdo de hidrogénio na microestrutura exerce na propriedade de tenacidade a fratura do
material em estudo, o ago AISI 4340, seguindo as determinagbes da norma ASTM E1820
(ASTM, 2018).
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1.2 Objetivos secundarios

Como objetivos secundarios podem-se citar:

o Avaliar diferentes niveis de fragilizagao por hidrogénio do aco AlSI 4340;

e Avaliar a influéncia exercida pela presenca do hidrogénio na microestrutura do aco
AISI 4340;

e Avaliar a influéncia do meio na agressividade da permeagéao de hidrogénio nos corpos
de prova de acgo AlSI 4340.

1.3 Justificativa

No contexto das industrias automobilistica, aeronautica e de 6leo e gas, a FH é um
processo que acomete agos utilizados em determinadas condi¢des e afeta, basicamente, a
capacidade mecénica do material. Esse processo resulta na deterioragdo de propriedades
mecanicas e consequente subdimensionamento estrutural, que pode, eventualmente,
conduzir a estrutura a falha. Objetivamente, esse estudo se propde a avaliar quao agressiva

é areducao da tenacidade a fratura do material no ago AISI 4340,

1.4 Contribuicao

Durante a pesquisa bibliografica para embasamento deste trabalho, foram encontradas
publicacbes que tratam a respeito da FH em agos do tipo AlISI 4340, essencial a industria
principalmente por sua elevada capacidade de beneficiamento, ou seja, mudanga nas
propriedades mecanicas a partir de tratamentos fisico-quimicos. Sendo assim, é de grande
valia explorar e revisar o efeito que esse fendbmeno pode gerar em um material trabalhado
especificamente para que seu desempenho mecanico seja otimizado, mitigando possiveis

falhas geradas por subdimensionamento estrutural.

1.5 Estrutura do trabalho de conclusao de curso

Este trabalho de conclusdo de curso é estruturado em cinco capitulos, incluindo esta
introdugao (Capitulo I). O Capitulo Il apresenta a revisao bibliografica, abordando os trabalhos
publicados a nivel nacional e internacional, para o reconhecimento do estado da arte quanto

a: agos ARBL, tenacidade a fratura e fragilizagéo por hidrogénio, bem como a norma ASTM
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E1820 (ASTM, 2018). No Capitulo Il é apresentada a metodologia proposta para alcangar os
objetivos do trabalho. Esta relne a caracterizagdo do material e os tratamentos térmicos; a
usinagem dos corpos de prova e a verificagdo dimensional e geométrica e os ensaios de
tenacidade a fratura. Por sua vez, o Capitulo IV mostra os resultados obtidos e as discussdes.
Como fechamento do trabalho, no Capitulo V, sdo apresentadas as conclusées e as propostas

para trabalhos futuros.
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CAPITULO Il

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Mecanica da Fratura

A Mecénica da Fratura € uma area da mecéanica dos sélidos que assume a existéncia
de uma trinca e se dedica a estudar a evolugao dessa descontinuidade a partir da
determinagdo de uma relagado quantitativa entre as dimensdes da trinca, a resisténcia do
material a sua propagacao e as tensdes aplicadas na regido, responsaveis por alterar as
condigbes iniciais. O crescimento desse defeito pode se dar de maneira catastrofica
(Mecéanica da Fratura Linear Elastica), quando a deformacéo linear é desprezivel no processo
de crescimento da trinca ou, ainda, de forma subcritica. Nesse caso, assume-se a presenga
de deformacéo plastica na ponta da trinca (Mecéanica da Fratura Elasto-Plastica), o que exige

o desenvolvimento de métodos especificos de avaliacao.

2.1.1. Mecénica da Fratura Elastica Linear (MFLE):

Ao conjunto de teorias destinado a descricdo do desenvolvimento de fraturas em
materiais que apresentam comportamento fragil da-se o nome de Mecanica da Fratura Linear
Elastica. Tal comportamento é resultado das propriedades do material (microestrutura,
resisténcia mecanica etc.) e do efeito da geometria da estrutura, podendo ainda ser afetado
por questdes ambientais (baixa temperatura para agos ferriticos, por exemplo) (HAAG, 2016).

Nos casos em que ha a predominancia da MFLE, o parametro utilizado para avaliar a
tenacidade a fratura dos materiais € o valor critico do fator de intensidade de tensoes, Kic, que
corresponde a uma propriedade intrinseca ao material e relaciona a tensao aplicada com o

tipo de defeito e suas dimensdes (HAAG, 2016), conforme mostra a Eq. (2.1).

K = Yo(na) (2.1)
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Na Equacao (2.1), K é o fator intensidade de tensdes; Y é fator de forma (influéncia da

geometria no comportamento do material); ¢ € a tensao aplicada; a € o tamanho da trinca.

2.1.2 Mecénica da Fratura Elasto Plastica (MFEP)

As teorias relativas a MFEP buscam definir questdes envolvendo materiais que
apresentam deformacgobes plasticas na ponta da trinca, o que pode ser feito segundo duas
abordagens: Crack Tip Opening Displacement (CTOD) ou Integral-J. O CTOD, desenvolvido
por Wells, se baseia no conceito fisico da medigéo da abertura da trinca, enquanto a Integral-
J, desenvolvida por Rice (1968), se baseia num balango de energia feito na ponta da trinca.
Adiante, neste capitulo, serdo melhor explicados os conceitos de Integral-J e CTOD.

Dentre os diferentes parametros existentes para estimar a tenacidade a fratura do
material, explica-se com maior clareza as grandezas basicas utilizadas para caracterizagdo
de fraturas dentro da MFEL e MFEP:

e Fator Intensidade de Tensao (K) (MFEL): Irwin (1957) prop6s o conceito do fator K
como sendo o pardmetro que é capaz de descrever a intensidade dos campos
elasticos desenvolvidos na ponta de uma trinca e sua utilizagdo simboliza a mecanica
da fratura linear (ZHU, 2012).

e Integral-d (MFEP): proposta por Rice (1968), é definida como sendo a taxa de
dissipacdo de energia potencial elastica na ponta da trinca em relagdo ao seu
crescimento. Entdo, ela descreve a intensidade dos campos elasto-plasticos que se
desenvolvem nessa regido (BERNARDES, 2020).

e Crack Tip Opening Displacement (CTOD) (MFEP): Wells (1963) foi o primeiro a propor
o conceito do CTOD, que utiliza como parametro a medida da abertura na ponta da
trinca e é util como um parametro de fratura na engenharia. Em aplicagdes praticas, é
equivalente ao fator K ou da integral-J. Métodos experimentais distintos foram
desenvolvidos para aplicacdo de cada paradmetro na determinacédo da tenacidade a

fratura.

Neste trabalho, sera dado o enfoque no método da Integral-J, modelo escolhido para
avaliagdo da tenacidade a fratura. O meétodo Kictem limitagdes quanto as dimensdes do corpo
de prova (CP) e limite de forca da maquina, que precisam ser maiores; no caso da integral J,
essa limitacao € menor e o aparato requisitado para testes € mais simples. Zhu e Joyce (2012)
observam que o comportamento de um material submetido a um ensaio de tenacidade a
fratura pode ser descrito a partir de trés aspectos, quais sejam: o comportamento da fratura,
o efeito da restricao da geometria e o comportamento da deformacao.

Quanto ao primeiro aspecto, as possibilidades de caracterizagdo do comportamento

da fratura se limitam basicamente a ductil, que geram microcavidades esféricas chamadas
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dimples, e fragil, com aspecto mais grosseiro oriundo do mecanismo de clivagem,
caracterizada pelo crescimento da trinca ao longo de planos cristalograficos especificos.

O segundo aspecto citado, restricdbes geométricas, diz respeito a influéncia que as
dimensdes do corpo de prova podem ter sobre as condi¢cdes de tensido na ponta da trinca,
aumento os valores observados para a regido. Esse efeito maximiza as tensdes atuantes, o
que pode promover uma fratura mais fragil ou reduzir o efeito de fratura ductil observado para
o material. O contrario também é verdadeiro: caso a geometria seja pouco restrita, a fratura
fragil € mitigada e favorece-se a fratura ductil. Em ambos os casos, os resultados gerados nao
séo confiaveis.

Ja o comportamento da deformagcao observada no material é caracterizado como
sendo linear elastico, ndo-linear elastico ou elastoplastico. Em geral, essa caracteristica &
utilizada como base para que se escolha o parametro a ser utilizado na avaliacdo de
tenacidade a fratura (ZHU, 2012). CTOD e a Integral J séo duas correntes distintas que visam
resolver questbes relacionadas a materiais com alta tenacidade e que apresentam
deformacéo plastica na ponta da trinca.

Quando a caracteristica de fratura do material é fragil, a energia necessaria para a
extensao da trinca apds sua iniciacdo é pequena, o que permite que a tenacidade do material
seja apresentada como um valor pontual caracterizado pelo fator K ou pela taxa de liberagao
de energia no processo de abertura inicial da trinca (G). No caso de materiais com maior
resisténcia, o crescimento da trinca demanda quantidade significativa de energia, impedindo
que a tenacidade seja denotada por um ponto e, portanto, a tenacidade do material é
caracterizada por uma curva R basada no fator K; a curva R descreve a evolugcdo da

resisténcia do material a medida em que ocorre o crescimento da trinca.

2.2. AlntegralJ

Parametro que permite quantificar a tenacidade a fratura em condigdes elastoplasticas,
a integral J foi proposta por Rice (1968). Ele demonstrou que, em condicbes elasticas, J é
equivalente a taxa de dissipacao de energia potencial elastica relacionada ao crescimento da
trinca e que em um contorno arbitrario fechado em torno da ponta da trinca, J=0.

A integral J, apesar de ser uma grandeza que quantifica deformagdes nao-lineares
elasticas, pode ser utilizada para avaliagdo de resisténcia em materiais que apresentam
fraturas ducteis, nas quais ha predominancia de deformagéao plastica na ponta da trinca (ZHU,
2012). Apesar dessa divergéncia, em estudo dedicado a demonstragdo da aplicabilidade do
método, Medina (2014) garantiu com robustez que a Integral J funciona como um parédmetro

valido de medi¢cao da tenacidade a fratura em materiais metalicos elastoplasticos. Nesse
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ultimo caso, quando se abordam materiais nao lineares, a propagacao da trinca ocorre de
maneira lenta e estavel, consequéncia justamente da deformacao plastica a qual também
estdo sujeitos (MEDINA, 2014).

Em agos estruturais, nos quais ha o supracitado efeito de deformacéo plastica em larga
escala no processo de fratura, a mecanica da fratura linear elastica nao é capaz de
caracterizar com precisdo o comportamento apresentado pelo material e, por isso, faz-se uso
do modelo de fratura nao linear através da Integral J. Baseado na teoria da plasticidade, Rice
(1967) propbs a Eq. (2.2).

6ui

J = §. (wdy —T; =ds) (2.2)

Na Equacgao (2.2), I' € uma linha arbitraria, sem descontinuidades além da propria
trinca na qual é feita a integracao, percorrida no sentido anti-horario, ao redor da ponta da
trinca (Fig. 2.1); w é a densidade de energia deformacgao; T; & vetor de tenséo aplicada; u; é
vetor de desocamento e S é o comprimento do caminho escolhido.

As diregcbes X e Y sado posicionadas de forma que o eixo das ordenadas seja normal a
linha da trinca, sendo que a origem das coordenadas fica na ponta da trinca. Uma observagao
que deve ser é que a Integral J independe do caminho I' escolhido para a integracéo, desde
que esse esteja contido na zona de deformacao elastica (TORRICO, 2006) e que J =0 nessa
regiao.

Kuan (1996) caracterizou a Integral J dentro da zona plastica da ponta da trinca e
mostram que, diferentemente da analise para a regido exclusivamente elastica, ela nao é
independente do caminho de integragéo. Se esta integral de contorno atravessa a regiao
plastica da ponta da trinca, em materiais que apresentam encruamento, a maior contribuicéo
do valor de J é dada pela energia de deformacgéo plastica compreendida na regido da
integragdo. Se o caminho da integragdo de J inclui toda a zona plastica da ponta da trinca,
entdo o seu valor é independente do caminho (TORRICO, 2006); tais aspectos podem ser

visualizados na Fig. 2.1
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I O

(b)

Figura 2. 1 - Configuragao da distribuicao de energia na ponta da trinca e determinagéao na
regido avaliada pela Integral J (DONATO, 2018)

2.2.1 Interpretagdo Fisica de J

Fisicamente, a interpretac&o original da Integral J é o valor médio da intensidade do
campo de tensdes e deformagdes nao-lineares na regido da ponta da trinca, o que a aproxima
do conceito do Fator K relativo a8 MFEL, mas no ramo da MFEP. Rice (1968) ainda apresentou
uma interpretagao alternativa do conceito fisico da integral J, sendo essa uma taxa de alivio
de energia potencial por unidade de superficie de trinca gerada na propagagao, considerando
aqui um comportamento prioritariamente elastico (TARPANI, 2017). Isto é, a energia
elasticamente armazenada para cada unidade de area do ligamento restante (n&o fraturado

e disponivel para sé-lo). Esta definicao pode ser matematicamente descrita pela Eq. 2.3.

J= —Z—Z [ 6 ou P constantes (Eq. 2.3)

Na Equacéo (2.3), U é a energia elastica armazenada durante o carregamento para a
abertura da trinca por unidade de espessura do corpo; a € o comprimento da trinca; d € o
deslocamento (de abertura da boca da trinca); P é a carga aplicada por unidade de espessura
do CP
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Tal definicdo é pratica ao mensurar, por meio de grandezas fisicas externas e
macroscopicamente mensuraveis, 0 conceito complexo da Integral J. Essa definicdo, no
entanto, assume a completa reversibilidade da energia transferida do sistema de
carregamento para o corpo de prova ensaiado. No problema elasto-plastico, no qual uma
parcela da deformagao do corpo nao é reversivel, J perde o seu significado fisico de energia
disponivel para a propagacao (TARPANI, 1995).

O significado de J para o comportamento elasto-plastico € uma medida da intensidade
dos campos de tensao e deformagéo (do tipo elasto-plasticas) numa dada regiao, definida por
I na ponta da trinca (RICE, 1968). Outros estudos tomaram outras definicdes para o

significado de J.

2.2.2 Gréfico J-R

A resisténcia do material a propagacao da trinca deve ser interpretada, além como
sendo decorrente da energia despendida na criagdo de novas superficies de fratura
considerando a n&o ocorréncia de clivagem, como o trabalho consumido e dissipado pelo
aumento da zona plasticamente deformada e pela movimentagcado desse volume durante o
processo de crescimento da trinca e consequentemente deslocamento de sua ponta
(TARPANI, 1995). Considerando o exposto, analisa-se o grafico J-R por ser esta uma curva
que mostra a resisténcia do material a propagagao estavel da trinca, medida em termos de J,
em relagdo a medida da extenséo fisica da trinca (Aap). As diretrizes para a determinacao
experimental da curva J-R sao discriminadas na norma ASTM E1820 (ASTM, 2018), que foi
desenvolvida especificamente para testes de avaliagdo de materiais elastoplasticos tendo
como parametro a grandeza J (ZHU, 2012).

J-R surge entdo como um instrumento de monitoramento do crescimento do valor de
J, a medida em que a plasticidade altera continuamente a resisténcia do material enquanto
ocorre o crescimento da trinca. Dizemos, entdo, que J denota o aumento da resisténcia do
material a propagagao da fratura, podendo ser usado como indice para avaliagdo da
tenacidade do material. A expansdo da zona plasticamente deformada do material e a
ocorréncia de encruamento requerem aumento das forgas aplicadas para que o crescimento
estavel da trinca continue (SILVA, 2004)

Inicialmente, J-R foi utilizada apenas para a definicdo de Jic, que € a energia
necessaria para iniciar a propagagao estavel de uma trinca (considerava-se estacionaria)
(SILVA, 2004) (Fig. 2.2). No entanto, a partir da amplificacdo do dominio dos conceitos
associados ao comportamento dos materiais, principalmente metalicos, observou-se que o
grafico poderia ser interpretado como sendo uma caracterizagdo mais precisa do aumento da

resisténcia durante o processo de crescimento de trinca; como critério de projeto, Jic é
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bastante conservador por ndo considerar esse aumento de resisténcia previsto para o

processo.
Na Figura 2.2 ¢é ilustrado o aspecto esperado para uma curva J-R obtida a partir do

ensaio de um material ductil; na Fig. 2.3 é ilustrada uma curva J-R tradicional, com todas as

linhas de avaliagao e analise exibidas no grafico.

Iniciagio

Arredondamento da
ponta da trinca

. fie-
Extensao de Trinca

Figura 2. 2 - Esquema de curva R para materiais ducteis, denotando o ponto onde inicia-se a

propagacao ductil da trinca (Jic)
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Figura 2. 3 - Curva J-R valida tipica com dados de ensaio, linhas de constru¢ao e limites

exigidos pela norma ASTM E1820
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No caso dos ensaios conduzidos para este trabalho, os graficos J-R foram
automaticamente gerados pelo programa computacional associado ao equipamento de
ensaios Instron e, portanto, coube-nos qualificar os resultados por meio da avaliagao da
posi¢cao dos pontos medidos nos graficos, conforme preceitua a norma ASTM E1820 (ASTM,
2018). A validacao ¢ feita através de restricbes geométricas impostas ao grafico com o intuito
de mitigar erros oriundos de estimativas dos parametros fisicos calculados durante os
ensaios, a saber, relativos ao tamanho da trinca. Sendo assim, observam-se, no grafico J-R

da Fig. 2 as seguintes linhas adicionais:

e Linha de Regresséao

¢ 0,2 mm Linha de Compensagéao

e Linha de Construcédo (Fig. 1. ASTM E1820)
e 0,15 mm Linha de Exclusado

e 1,5 mm Linha de Excluséo

As regras para validagdo dos dados, a partir das restricdes geométricas acima sao
enunciadas na norma ASTM E1820 (ASTM, 2018), no Anexo A.9. Nesse sentido as Eqs 2.4
e 2.5 definem dois dos principais parametros utilizados na validagéo dos graficos obtidos e

sao calculados antes dos ensaios, diretamente na maquina utilizada para tal.

Jmax = byoy /10 (Eq. 2.4)

Jmax = Boy/10 (Eq. 2.5)

A capacidade maxima de Integral-J de um CP & dada pelo menor valor obtido de uma
das Eqgs. 2.4 ou 2.5. Para a trinca propagada pelo ensaio, seu comprimento maximo, a ser

contado a partir da raiz até a ponta, € dado por:

Aty = 0,25b, (Eq. 2.5)

Seguindo o conceito apresentado para a Integral J, é notavel que deva existir, durante
toda a evolucdo do ensaio, uma trinca definida. Consequentemente, a norma ASTM E1820
(ASTM, 2018) preceitua que, para o ensaio de Integral J, deve ser aberta uma pré-trinca por
fadiga nos corpos de prova. A razéo para essa exigéncia é que as ferramentas mecanicas
disponiveis hoje sdo incapazes de gerar um entalhe que reproduza a geometria aguda de
uma trinca com a precisao minima necessaria para que os resultados do ensaio sejam validos.

Sendo assim, o artificio encontrado para gerar uma trinca controlada e de comprimento
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conhecido é o carregamento ciclico, ou seja, por fadiga. com um numero de ciclos que ficam
entre 104 e 106, a depender do material e das dimensbdes definidas para o CP, uma vez que

esta pode variar (dentro dos limites estabelecidos pela norma).

2.3. Fragilizagao por Hidrogénio

O hidrogénio € um gas nao poluente e o elemento mais abundante do universo.
Largamente presente em compostos essenciais no dia a dia da sociedade, a agua e os
hidrocarbonetos sdo as principais fontes de H disponiveis atualmente. Nao obstante, € comum
que a fragilizagao por hidrogénio seja caracterizada como causa raiz de falhas, quando na
verdade ela € um mecanismo de falha gerado pela aplicagéo inadequada do componente, o
que acaba por reduzir tanto o desempenho quanto a vida util deste (BRAHIMI, 2014).

No caso dos acos, a interacdo com esse elemento provoca fendmenos que devem ser
estudados devido aos riscos que gera as estruturas, fragilizando os materiais e deixando-as
suscetiveis a colapsos nao previstos em projeto.

O hidrogénio pode ser observado nos agos como hidrogénio atémico (H) dissolvido
intersticialmente, precipitado como hidrogénio molecular (H2) ou precipitado na forma de
diferentes compostos (CH., H2O, TiH; etc.) (ROSADO, 2011).

Melo (2019) cita ainda que os defeitos microestruturais atuam como locais
aprisionadores de hidrogénio, lembrando que podem existir nos materiais como

discordancias, contornos de graos vazios, dentre outros.

2.3.1. Fontes de Hidrogénio:

O elemento quimico Hidrogénio pode se apresentar em variadas configuragoes,
utilizando diversos mecanismos de fragilizagéo e promovendo varias teorias que se propdéem
a explicar os fendmenos observados. Na forma atémica, principal responsavel pela ocorréncia
de fratura atrasada, ele pode ser gerado na superficie do ago através da dissociagao da
molécula de agua (H20) (ROSADO, 2011).

A Figura 2.4 ilustra graficamente o efeito gerado pela presenga de hidrogénio na

ductilidade de um aco.
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Figura 2. 4 - Efeito da presenca de hidrogénio na ductilidade de um agco com 3 % de Si (MELO,

2019).

As principais fontes de hidrogénio atémico residual no ago s&do descritas a seguir
(METALS HANDBOK, 1987; SILVA, 1999):

Processo de fabricagdo: como consequéncia da carga umida ou por
dissociagao do vapor d’agua no arco elétrico produzido por eletrodos de grafite;
outras operag¢des de soldagem nas quais ha umidade no revestimento dos
eletrodos ou gas protetor e/ou presenga de impurezas (como Oxidos
hidratados) na superficie do material a ser soldado;

Durante procedimentos termomecanicos, como deformagao plastica a frio,
aplicagdo de revestimentos, processos de usinagem que utilizem Odleos
baseados em hidrocarbonetos, decapagem e soldagem;

Em servigo num ambiente rico em hidrogénio;

H resultante da redugao de H* no catodo em reacgbes eletroliticas em meios

aquosos ou acidos.

A absorcdo de hidrogénio atdmico € ainda potencializada quando na presenca de

compostos especificos que funcionam como catalisadores, tais como Sy, HS", H2S, As Esses

compostos, mesmo em pequenas quantidades, dificultam a recombinagdo dos atomos de

hidrogénio na superficie metalica, deixando-os livres na superficie e aumentando a reagao de

absorcéo na microestrutura metalica (ROSADO, 2011).

Considerando entdo que a eletrdlise da agua € uma das principais fontes de

hidrogénio, essa foi utilizada como método de permeagéo do hidrogénio na microestrutura

dos corpos de prova, via carregamento catédico com solucdo eletrolitica. Alternativamente,
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mas com maiores custos e aparato rebuscado, também é possivel fazer o procedimento
através de atmosferas gasosas em alta pressao.

A difusédo do hidrogénio no material ocorre porque, em razao de seu pequeno volume,
ele facilmente ocupa os intersticios da microestrutura metalica. Além disso, o H pode ser retido
em diferentes tipos de defeitos presentes na estrutura (STROE, 2006).

Esses defeitos funcionam como sitios aprisionadores de hidrogénio e podem ser
discordancias, vazios, contornos de gréo, precipitados incoerentes ou a propria rede cristalina.
A maior energia de ligacdo entre o hidrogénio e estas armadilhas resultam num maior tempo
de permanéncia do hidrogénio no local, tornando mais lenta a difusdo do elemento na
estrutura. A Fig. 2.5 traz uma representacdo esquematica das interagbes possiveis entre o

atomo de hidrogénio e a microestrutura metalica.
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Figura 2. 5 - Representagdo esquematica da interacdo entre hidrogénio e a microestrutura
metalica: A) solugdo solida, B) par hidrogénio-soluto, C) atmosfera de discordancia, D)

acumulo no contorno de grao, F) hidrogénio recombinado em vazios (THOMPSON, 1980).

A fragilizagao por hidrogénio pode ser classificada em trés tipos. O primeiro deles é
caracterizado pela permeacédo de hidrogénio oriundo do meio no qual o material atua,
Fragilizagdo por Hidrogénio Associada ao Ambiente (FHAA), evidenciada pelo tipo de
carregamento e pelas situagdes exemplificadas durante a descrigdo da motivagéo do estudo.

Uma outra classificagdo é a chamada Fragilizagdo por hidrogénio interna reversivel, também
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denominada Fratura Atrasada ou Fragilizagdo em Baixa Taxa de Deformagao (ROSADO,
2011). A ultima classificacao € a chamada Fragilizacdo pela Reacao do Hidrogénio.

No caso de ensaios realizados para avaliar os efeitos da fragilizagdo do material diante
da presenca do hidrogénio, o CP ¢é pré-carregado e diz-se, entao, que essa fragilizagao é do
tipo interna reversivel ou pela reagao do hidrogénio (METALS HANDBOOK, 1987)

Quando um metal sujeito a uma condigdo propicia a permeacado de hidrogénio &
permeado e esta submetido a um campo de tensdes, um gradiente de concentragao de tensao
faz com que o hidrogénio presente na microestrutura migre para as regides mais tensionadas.
Portanto, a medida em que esse fendmeno é observado, os acos alteram seu comportamento
de ductil para fragil e, eventualmente, surgem microtrincas nessas regides submetidas a
maiores niveis de tensdo. A movimentagao do hidrogénio acompanha a propagacao da ponta
da trinca, até que haja sobrecarga e ocorra a falha da estrutura (ROSADO, 2011). No entanto,
para muitos agos, ha um limite minimo de tensao, associado a resisténcia do material e ao
ambiente, até o qual o hidrogénio nao teria efeito critico sobre as propriedades do material.
Normalmente, o limite € mais baixo quanto maior a resisténcia ao escoamento ou a tragao.

A morfologia da fratura observada tende a ser fragil e intergranular e depende no nivel
de fragilizagdo observado no material, fator influenciado pelas caracteristicas préprias do ago
e da quantidade de hidrogénio difundido na microestrutura.

Quanto aos mecanismos de fragilizacao por hidrogénio, citamos:

o Teoria da Pressao: baseada na recombinagdo do hidrogénio atdémico em
hidrogénio molecular (Hz) em sitios aprisionadores na microestrutura do
material. O hidrogénio gasoso aumenta a pressao interna, expandindo as
cavidades, podendo gerar nucleagdo e o crescimento de trincas (VYIANIT,
2005) (ROSADO, 2011).

e Teoria da Decoesao: considera que a fratura fragil ocorre a partir de contornos
de gréo onde ha concentragao critica de atomos de hidrogénio. Evidéncias de
baixa relacdo entre decoesdo de hidrogénio em sistemas com baixa
solubilidade de hidrogénio, no entanto, enfraquecem a teoria (ROSADO, 2011).

e Teria da Plasticidade Localizada: preceitua que a presenca do hidrogénio

aumenta a mobilidade das discordancias.

2.4. ACO AlSI 4340:

O AISI 4340 é considerado um ago para beneficiamento, isto &, possui boa

temperabilidade, ligada ao cromo-niquel-molibdénio, e, portanto, suas propriedades
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mecéanicas variam consideravelmente em funcdo dos diferentes tratamentos térmicos
realizados (BERNARDES, 2020).

Ademais, apresenta boa tenacidade, baixa usinabilidade e baixa soldabilidade. E
utilizado em pecas sujeitas a alta solicitacao ciclica, por possuir elevada resisténcia a fadiga.
Encontra mercado nas industrias automobilistica, aeroespacial e de maquinas e
equipamentos, com énfase na aplicacao em eixos, engrenagens, engrenagens planetarias,
colunas, mangas e cilindros, além da industria de 6leo e gas.

Na Tabela 2.1, é apresentada a composicido quimica do ago AlSI 4340, considerando
seus principais elementos de liga. As concentragdes definidas pela prépria American Iron and

Steel Institute.

Tabela 2. 1 - Composicao quimica do aco AlSI 4340, em % de peso.

COMPOSIGAO QUIMICA
SAE/AISI 4340 (% de peso)

C Carbono 0,380 — 0,430

Mn Manganés 0,600 — 0,800 max

P Fosforo 0,035 max
S Enxofre 0,040 max.
Si Silicio 0,150 — 0,300
Ni Niquel 1,650 — 2,000
Cr Cromo 0,700 - 0,900

Mo Molibdénio 0,200 — 0,300
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CAPITULO Il

METODOLOGIA

Neste capitulo, é apresentada a metodologia proposta para a condugéo deste trabalho.
Objetiva-se, conforme ja enunciado nos capitulos anteriores, verificar os efeitos da fragilizagéo
por hidrogénio na tenacidade a fratura do ago AISI 4340.

Na Figura 3.1, é exibido um fluxograma simplificado do processo completo de

preparagao dos corpos de prova para a aplicacdo nos ensaios de Integral-J.

Figura 3. 1 - Fluxograma do processo de fabricagdo dos corpos de prova.

3.1 Aco SAE/AISI 4340

O ago SAE/AISI 4340 ¢é considerado pela American Iron and Steel Institute (AlSI) como
um aco para beneficiamento, isto €, possui boa temperabilidade, ligada ao cromo-niquel-
molibdénio. Sendo assim, suas propriedades mecénicas variam consideravelmente em
funcao dos diferentes tratamentos térmicos realizados (BERNARDES, 2020).

Ademais, apresenta alta tenacidade, baixa usinabilidade e baixa soldabilidade. E
utilizado em pegas sujeitas a alta solicitagao ciclica, por possuir elevada resisténcia a fadiga.
Encontra mercado nas industrias automobilistica, aeroespacial e de maquinas e
equipamentos, com énfase na aplicagdo em eixos, engrenagens, engrenagens planetarias,
colunas, mangas e cilindros, além da industria de 6leo e gas (PUCHI-CABRERA, 2006). Na
Tabela 3.1 sdo apresentadas as concentragdes dos elementos de liga do material conforme
recebido, analisadas a partir do espectrdbmetro marca Leco modelo GDS 500, de resolugao

de 0,01 € 0,001 % de peso que funciona a partir de emissao 6ptica por descarga luminescente.
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Trés medigbes foram realizadas e os valores médios e o desvio padrao para 68,27 % de nivel

de confianca sao apresentados na Tab. 3.1.

Tabela 3. 1 - Concentragao de cada componente quimico presente no ago AlSI 4340 utilizado
nos ensaios comparada com as concentragbes definidas pela norma ASTM A322
(ASTM, 2013).

o o Desvio Padrao |Intervalos cAIe \_/alor
Elemento Compz’oz@paeosgf'm'ca (% peso) A%irﬁfzgezr‘;'& Validaggo
peso)
C 0,427 0,005 0,380-0,430 Atende
Mn 0,723 0,005 0,600-0,800 Atende
Si 0,33 0,01 0,150-0,350 Atende
0,012 0,004 0,035 (Méax) Atende
0,001 0,004 0,040 (Méax) Atende
Cr 0,791 0,004 0,700-0,900 Atende
Ni 1,72 0,21 1,650-2,000 Atende
Mo 0,299 0,005 0,200-0,300 Atende

Destacam-se, entre os elementos de liga, o Cromo (Cr), Niquel (Ni) e Molibdénio (Mo),
por serem os de maior relevancia para as propriedades desse material. Sao responsaveis por
conferir as caracteristicas desejadas para a liga, como a boa resposta a tratamentos térmicos
e ductilidade ASTM A322 (ASTM, 2013).

3.3 Tratamento Térmico e Revestimento

Os corpos de prova foram retirados de uma chapa de dimensées 250 x 250 x 32 mm?3
de acgo AISI 4340 comercial; o sentido do entalhe conforme é exibido na Fig. 3.2, segue
paralelamente o sentido de laminagao da chapa. O acgo AISI 4340 é conhecido por sua alta
temperabilidade, ou seja, suas propriedades sdo bastante afetadas pelo tratamento térmico

utilizado em sua preparagao.
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da trinca
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Figura 3. 2 - Desenho representativo da retirada dos corpos de prova do tipo C(T) TL-S da

barra de ago AlSI 4340 conforme recebida.

Os corpos de prova foram temperados e revenidos. Para a témpera, os corpos de prova
foram aquecidos até a temperatura de 850 °C durante uma hora, com posterior resfriamento
rapido em o6leo (témpera). Ja para o processo de revenimento, os CPs foram aquecidos até a
temperatura de 600 °C durante uma hora e resfriados ao ar. Esse ultimo processo foi
conduzido com o intuito basico de amenizar as tensbes internas do CP adquirido com o
primeiro, a fim de aumentar a tenacidade e ductilidade, sem que haja grandes mudancgas na
dureza do material. Para ambos os processos, foi utilizado um forno marca Jung, modelo
2513, com 3,8 kW de poténcia.

3.2 Fabricagao e Verificagao Dimensional dos Corpos de Prova

Os corpos de prova foram fabricados de acordo com a norma ASTM E1820 (ASTM,
2018), apods os tratamentos térmicos. A fabricagcdo dos corpos de prova foi feita a partir de
corte por eletroerosao a fio na maquina do tipo marca AgieCharmilles, FW 2U, de condugao
mecéanica computadorizada, exibida na Fig. 3.3, que garante o atingimento de tolerancias
restritas pela alta precisdo da maquina comparada com outros processos tradicionais de
usinagem. Ademais, a influéncia sobre as propriedades mecanicas e quimicas do material &
minima em virtude do fato de que a retirada de material ocorre pela agdo gradativa de um
potencial elétrico, que gera uma descarga sobre a superficie da peca, fundindo-a. Esse
processo de fabricagao é altamente indicado para a fabricacdo de pecas em materiais com
altas durezas e resisténcia mecanica, por nao ser influenciado por essa propriedade, uma vez
que o processo de corte é feito por potencial elétrico e sem contato direto entre o instrumento
de corte (fio) e a pega; quanto mais condutor for o material a ser trabalhado, maior sera a
facilidade para aplicacdo do método.

As variaveis desse processo de fabricagcao sao o material do fio, a corrente utilizada na

maquina e o vao entre o fio e a superficie do material trabalhado.
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Figura 3. 3 - Maquina de corte por eletroerosao a fio utilizada para fabricagdo dos corpos de
prova do tipo C(T) TL-S.

Apds o processamento via eletroerosédo a fio, os CPs foram retificados utilizando a
retifica Yadoya modelo RG-280, para garantir paralelismo entre as faces. Por fim, os furos
foram usinados utilizando uma fresadora universal.

Apos a fabricagdo dos corpos de prova, foi feita a verificagdo dimensional, realizada
para garantir que as dimensdes e propor¢gdes aplicados atendam aos limites de tolerancia
impostos pela norma. Na Figura 3.4, é mostrado o desenho técnico utilizado como guia para
a confecgéao dos corpos de prova do tipo Compact Tension, C(T) TL-S, utilizando B igual a 13
mm (W = 26 mm).

00,188wW

<§ T 1

DWW = |

i 0,375W
——EC:: . ] a.row
1_ L 21w(max.)

01w
W

{Sydl'f:::_

—a| B=05W |e—

1,25W
Nota: tolerdncia em todas as dimensdes +/-0 013W

Figura 3. 4 — Dimensdes e geometria do corpo de prova do tipo C(T) TL-S de acordo com a
ASTM E1820 (ASTM, 2018).
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A verificacdo dimensional dos CPs ¢ focada na analise das dimensdes e proporgoes
solicitadas pela ASTM E1820 (ASTM, 2018) e se basearam no valor de W, que é a distancia
perpendicular entre a base do CP e a linha que atravessa o centro dos pontos de fixagdo na
maquina de ensaios.

Nesse procedimento, foram utilizados paquimetro digital da marca Mitutoyo, de
resolugao 0,01 mm e faixa nominal de 150 mm, cujo certificado de calibragido é apresentado
no ANEXO A, e projetor de perfil da marca Mitutoyo, com lente de ampliagédo de 10X, com
resolugao de 0,001 mm para medigdes lineares, cujo certificado de calibragao encontra-se no
ANEXO B. Todas as medigdes foram realizadas a uma temperatura ambiente de 20,0 £ 1,0
°C. Para monitorar a temperatura ambiente foi utilizado um termo-higrémetro digital da
fabricante Instrutherm, com resolugao de 0,1 °C e faixa nominal de (-20,0 a 60,0) °C
(certificado de calibragdo no ANEXO C).

3.4  Caracterizagao Mecanica

Também foram fabricados corpos de prova para o ensaio de tracdo, utilizando torno de
controle numérico por computador (CNC) marca Romi modelo GL 240M, conforme exibido na
Fig. 3.5. Foram retiradas barras de 11 mm de didmetro da chapa inicial, tratadas termicamente
como mencionado anteriormente e usinadas para atingir as dimensdes demonstradas na Fig.
3.6. Os didmetros dos corpos de prova de tragao foram medidos utilizando micrémetro digital
marca Mitutoyo, modelo MDC-Lite, de resolugao 0,001 mm e faixa nominal de 25 mm.
(certificado de calibragao n® 70518/18 — ANEXO D). Foram realizadas trés medigcbes para

cada mensurando.

Figura 3. 5 - Torno CNC Romi GL 240M utilizado na fabricagao dor corpos de prova do ensaio

de tracao.
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Os ensaios de tracao foram realizados em maquina de ensaio universal INSTRON
modelo 8801. Foram realizados trés ensaios de acordo com a norma ASTM E8 (ASTM, 2016),
utilizando corpo de prova conforme exibido na Fig. 3.7. A velocidade de deslocamento

utilizada no ensaio foi de 0,5 mm/min.

T — =
u
_— 0 — e —t— ——— e
7 '

Figura 3. 6 - Corpo de prova utilizado para ensaios de tragao, com suas principais dimensoes
de interesse denotadas (ASTM ES8, 2016).

A partir deste ensaio foram obtidos os valores para Limite de Escoamento e de
Resisténcia a Tragdo, Alongamento e Mddulo de Elasticidade do material.

Os corpos de prova C(T) TL-S também foram submetidos a ensaios de dureza
utilizando equipamento marca Reicherter Stiefelmayer, (Fig. 3.7) que realiza a medi¢gao em
termos de dureza Vickers (HV10) (Fig. 3.7) e é capaz de realizar a conversao dos valores para
Rockwell C com resolugdo de 1 HRC, seguindo a norma ISSO 18265 (ISO, 2013). O
certificado de calibragcao n°® 083/18 deste equipamento se encontra no ANEXO E. Todos os
corpos de prova (tragéo e tenacidade a fratura) foram submetidos a medigdo, com cinco

indentacdes realizadas em cada um destes.

Figura 3. 7 - Medidor de Dureza Rockwell C Reicherter Stiefelmayer KL-4, utilizado na

medigao de dureza dos corpos de prova do tipo C(T).
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3.5 Preparacao dos CPs

3.5.1 Pré-trinca

Como ja mencionado anteriormente, o ensaio de integral J exige uma trinca pré-
existente no corpo de prova. Apesar da tecnologia existente nos processos de fabricacao
mecanica, nao é possivel reproduzir a partir destes, com fidelidade, as caracteristicas de uma
trinca real. Além disso, a realizagdo da pré-trinca impde aos corpos de prova condi¢oes
semelhantes no inicio do ensaio. Sendo assim, o método apresentado pela norma ASTM
E1820 (ASTM, 2018) prevé a abertura de uma trinca controlada por fadiga mecénica a partir
da aplicacgao ciclica de forga do sentido transversal ao do eixo no qual pretende-se obter a
trinca. Antes do inicio da realizacdo da pré-trinca, os corpos de prova foram marcados,
utilizando tragador de altura, em trés medicdes tendo como referéncia a linha de centro entre

os dois furos (local de instalagao do extensémetro):

1. 0,45W: valor minimo de pré-trinca;
2. 0,50W: valor desejado de pré-trinca;

3. 0,75W: valor maximo de pré-trinca.

Para a abertura da pré-trinca foi utilizada a maquina Instron 8801, que conta com
sistema de ensaio de fadiga. O procedimento foi realizado de acordo com as recomendagdes
da norma ASTM E1820 (ASTM, 2018), dessa forma, foi utilizado frequéncia de 15 Hz e
AK =20 MPa.m®5, Também foi utilizado um extensémetro do tipo clip gage na boca da
trincada marca Instron. O procedimento foi finalizado ao atingir o comprimento de trinca
desejado (0,50 W) calculado pelo equipamento utilizando o método do compliance. Na Figura
3.8, observa-se a montagem do corpo de prova na maquina citada.

As forgas utilizadas nessa etapa sao limitadas pela exigéncia de que o fator
intensidade maximo de tensao, Knsx, S€ mantenha consideravelmente abaixo do valor de
tenacidade esperado do material (abaixo de 60 % do valor esperado).

O comprimento da pré-trinca foi verificado também por meio de estereomicroscopio.
Em seguida, um entalhe lateral foi usinado nos corpos de prova, de acordo com a
recomendagao da ASTM E1820 (ASTM, 2018), de forma a atingir um valor de Bn igual a

10 mm.
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Figura 3. 8 - Corpo de prova C(t) montado no equipamento para abertura de trinca por fadiga

3.5.2 Permeacéo de hidrogénio e revestimento
A permeagao de hidrogénio foi realizada utilizando carregamento catédico em duas
condigdes diferentes, sendo uma mais agressiva (maior fornecimento de hidrogénio do que a
outra):
A. Solucdo aquosa com concentracao de 3,5 % em peso de NaCl e potencial catédico
constante aplicado de -1100 mV (Ag|AgCl 3M) durante 7 dias;
B. Solugéo aquosa com concentragéo de 3,5 % em peso de NaCl e 0,3 % em peso
de tiocianato de aménio (NH4SCN) e controle de corrente catdédica no valor
correspondente a densidade de corrente de -10 mA/cm? (condigdo mais agressiva)

durante 24 horas.

Para isso, foi utilizada uma configuracao de célula eletrolitica de trés eletrodos, sendo
o eletrodo de trabalho o proéprio corpo de prova, contraeletrodo de platina e eletrodo de
referéncia Ag|AgCl (3M). Para controle do potencial e corrente aplicados foi utilizado um
potenciostato/galvanostato marca Autolab, controlado por software instalado no computador,

conforme é observado na Fig. 3.9.
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Figura 3. 9 - Aparato utilizado para conducao do procedimento de permeacao de hidrogénio

nos corpos de prova.

Posteriormente, para garantir o aprisionamento do hidrogénio na microestrutura dos
corpos de prova permeados, estes foram submetidos a um processo eletroquimico para
deposigdo de uma camada superficial de Zinco (Zn), conduzido a partir das orientagdes da
norma ISO 16573 (ISO, 2015). Sendo assim, na condugdo do procedimento, os CPs
hidrogenadas sao lixadas (até 1200 mesh) e passam por banho ultrassénico durante 1 minuto;
em seguida, para a deposicdo da camada de Zn, sdo submersas na solu¢ao descrita na Tab.
3.2, junto a uma placa de zinco, onde se aplica uma corrente de -20 mA/cm? por 5 minutos.

Tabela 3. 2 - Composi¢cao quimica da solu¢ao de galvanizagao ISO 16573 (SO, 2015).

Elemento Tipo Quantidade
ZnCl, soluto 45 g

KCI soluto 234 g
H3BO4 soluto 21649
Dodecil sulfato de sédio soluto 0,5¢

H,O (destilado) solvente 700 ml

pH - 5a6
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3.6 Ensaio de Integral J

Os ensaios para determinacgéo da tenacidade a fratura via Integral J foram realizados
de acordo com a matriz de planejamento mostrada na Tab. 3.3. Foi considerado um fator
(meio) em trés niveis. A saber:

e Condigao do material inalterado (ao ar);

e Condigao do material permeado com H sob aplicagao de tensao igual a -1,1 V por
7 dias em solucéo de NaCl 3,5 %

e Condigcao do material permeado com H sob aplicagédo de corrente igual a -1 mA/cm?
por 24 horas em solucdo de NaCl + envenenador tiocianato de aménio (NHsSCN),
que potencializa a entrada do hidrogénio na microestrutura do material e é capaz
de evidenciar com mais robustez o efeito da fragilizagcao no CP.

Para os ensaios realizados ao ar, a velocidade de ensaio utilizada foi de 0,15 mm/min,
visto que, como relatado pela literatura, a velocidade de ensaio nesses casos ¢é indiferente.
Para as condigbes com presencga de hidrogénio, € necessario a aplicagao de velocidades de
ensaio mais baixas, de forma a promover a difusdo (um processo dependente do tempo) do
hidrogénio para a ponta da trinca. Nesses ultimos casos, foi utilizada a velocidade de 0,01
mm/min.

Para cada condigao foram realizados trés ensaios. Para a analise dos resultados, foi
realizada uma analise de variancia (ANOVA) por meio do software Statistica versao 7.1.Como
o objetivo deste trabalho é avaliar a influéncia da fragilizagao por hidrogénio na tenacidade a
fratura apresentada pelo material, os corpos de prova separados para servirem como base
comparativa do material ndo afetado seguiram diretamente para o ensaio de integral-J
propriamente dito e os corpos de prova utilizados para avaliagdo do efeito do hidrogénio

passaram pelo procedimento de hidrogenagao descrito no topico anterior.
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Tabela 3. 3 - Configuragao do ensaio para cada CP utilizado.

Velocidade Meio
CTAO01 0,15 cm/min Ar
CTA02 0,15 cm/min Ar
CTAO03 0,15 cm/min Ar

10 mA/cm?; 48 h 3,5 %
NaCl + 0,3 % NH4SCN

CTAO06 0,01 cm/min -1,1V; 7 dias 3,5 % NaCl

CTAO7 0,01 cm/min -1,1V; 7 dias 3,5 % NaCl

10 mA/cm?,24h3,5%
NaCl + 0,3 % NH4SCN

CTA09 0,01 cm/min -1,1V; 7 dias 3,5 % NaCl

-10 mA/cm?%,24h3,5%
NaCl + 0,3 % NH4SCN

CTA04 0,01 cm/min

CTAO08 0,01 cm/min

CTAO011 0,01 cm/min

Apos as etapas de preparagao, os C(T)s foram posicionadas na maquina responsavel
pela aplicagao de forga para o ensaio de Integral J (a mesma utilizada para aplicagao ciclica
de forca para abertura da pré-trinca), a saber, Instron 8801 de atuador servo-hidraulico,
controlada por um software proprietario onde as configuragdes do ensaio sao definidas.

Durante o ensaio, a abertura da trinca foi medida utilizando o mesmo extensémetro da
etapa de pré-trinca. Os descarregamentos do ensaio foram iniciados apds deslocamento da
boca da trinca de 0,15 mm e foram repetidos a cada 0,02 mm, num valor equivalente a 20 %
da forga. Apds o ensaio, todas as verificagbes requeridas pela norma foram avaliadas de
forma a garantir a validade do ensaio.

Seguindo a concluséo do ensaio, um corpo de prova de cada condi¢cao especificada
foi separado e levado ao microscopio eletrénico de varredura de alta resolugédo (MEV/FEG —
Field Emission Gun) da marca Zeiss, modelo Supra 40, equipado com EDS (Energy

Dispersive X-Ray Spectroscopy) para observagao e avaliacdo da superficie fraturada.
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CAPITULO IV

RESULTADOS

Neste capitulo, sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos por meio dos
ensaios aos quais os corpos de prova foram submetidos. Para uma melhor compreensao,
estes sao divididos em: resultados da verificagdo dimensional dos corpos de prova, resultados
da caracterizagdo mecanica, resultados dos ensaios definitivos e validagdo da metodologia.

Conforme discutido anteriormente, a avaliacao final é feita através dos graficos J-R.

4.1 Resultados da Verificagcao Dimensional dos Corpos de Prova

A Tabela 4.1 apresenta os valores obtidos durante a verificagao dimensional dos nove
corpos de prova fabricados e ensaiados. Nesta tabela sao apresentados os valores médios

de cada mensurando e o desvio padrao para um nivel de confianga de 68,27 %.



Tabela 4. 1 - Valores obtidos na verificagado dimensional dos corpos de prova.
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cpP Valor W (mm) | B(mm) |Bn (mm) | A0 (mm) ‘11\;2(:1‘?1,1-) 02315:1\;\’ (:1/:1)
Média 25,99 12,97 10,64 10,99 6,57 9,30 1,89

CTAOL Desvio Padrao 0,03 0,01 0,00 0,01 0,00 0,02 0,01
CTAO2 Média 26,09 13,00 10,74 11,11 6,48 9,42 1,89
Desvio Padrao 0,02 0,01 0,00 0,02 0,00 0,04 0,05

CTAO3 Média 26,07 12,99 10,75 13,43 6,53 9,15 1,90
Desvio Padrao 0,02 0,01 0,00 0,02 0,00 0,05 0,01

CTAOA Média 26,00 12,99 10,90 11,00 6,53 9,11 1,90
Desvio Padrao 0,02 0,01 0,00 0,02 0,00 0,04 0,01

CTAO6 Média 25,99 13,02 10,73 10,91 6,48 9,13 1,89
Desvio Padrao 0,02 0,01 0,00 0,02 0,00 0,04 0,05

Média 25,99 13,03 10,73 13,40 6,53 9,13 1,89

CTAO7 Desvio Padrao 0,02 0,01 0,00 0,02 0,00 0,05 0,01
Média 26,07 12,99 10,75 13,43 6,53 9,15 1,90

CTAO8 Desvio Padrao 0,02 0,01 0,00 0,02 0,00 0,05 0,01
CTA09 Média 26,29 13,06 10,75 13,38 6,53 9,20 1,98
Desvio Padrao 0,02 0,01 0,00 0,02 0,00 0,05 0,01

CTALL Média 26,12 13,05 10,69 12,05 6,56 9,10 1,91
Desvio Padrao 0,03 0,01 0,00 0,02 0,00 0,04 0,01

Conforme pode ser visto na Tab. 4.1, as médias e desvios padrdes encontrados séo
coerentes com o exigido pela norma ASTM E1820 (ASTM, 2018) (Fig. 3.3) e, portanto, os CPs

fabricados sdo adequados para os ensaios de Integral J.

4.2 Resultados da Avaliagao Mecanica do Material

A Tabela 4.2 mostra os valores médios obtidos para a dureza Rockwell C do aco AlSI

4340, bem como o desvio padrao (nivel de confiangca de 68,27 %) associado a média de cinco

medi¢cdes efetuadas para cada CP.
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Tabela 4. 2 - Valores médios de dureza Rockwell C obtidos para os Corpos de Prova

ensaiados.

CP Média (HRC) Desvio Padrao (HRC)
CTA 01 31,8 0,7
CTA 02 33,0 0,4
CTA 03 32,7 0,6
CTA 04 33,1 0,4
CTA 08 32,2 0,4
CTA 11 31,7 0,6
CTA 06 33,3 0,8
CTA 07 32,6 0,4
CTA 09 32,8 1,1

A partir da Tab. 4.2 se conclui que os valores médios de dureza Rockwell C dos nove
CPs fabricados variam entre 31,7 HRC e 33,3, HRC. Por sua vez, o maior valor de desvio
padrdo observado é de 1,1 HRC para o CP9, este representa 3,4 % da média, indicando
excelente repetibilidade dos valores de dureza obtidos.

A Tabela 4.3 exibe os resultados obtidos para o ensaio de tragdo, medidos com CPs
especificos, mostrado na Fig. 3.6. Sdo expostos os valores encontrados para os Limite de
Escoamento e Limite de Resisténcia a Tragdo, ambos expressos em MPa, Alongamento em

% e Modulo de Elasticidade em GPa.

Tabela 4. 3 - Resultados obtidos para os ensaios de tracao do Aco AISI 4340.

_ Limite de Limite dg Alongamento Méd.ullo de
Ensaio Escoamento Re3|§ten0|a a (%) Elasticidade
(Mpa) Tracédo (MPa) (GPa)
1 986,4 1092,2 20,6 205,5
2 984,2 1086,1 19,2 203,6
3 988,3 1091,0 20,4 203,4
Média 986,3 1089,8 20,1 204,2
Desvio
Padrio 2.1 3,2 0,8 1,2

A partir dos valores exibidos na Tab. 4.3, observa-se que a média dos valores de limite
de escoamento é igual a 986,3 MPa, apresentando desvio padrdao de 2,1 MPa, o que
representa 0,2 % da média. Para a resisténcia a tracdo, a média foi de 1089,8 MPa, com
desvio padrao de 3,2 MPa, que representa 0,3 % da média. A média obtida para o Médulo de
Elasticidade foi 204,2 GPa, com desvio padrao de 1,2 GPa, 0,6 % da média. Pode-se concluir
que os valores das trés propriedades mecanicas avaliadas apresentam excelente
repetibilidade.
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A Figura 4.1 exibe o grafico obtido de Tensao x Deformacgao obtido através do ensaio

de tracao.

Adicionalmente, o grafico Tensao x Deformacgéo do ensaio denota a similaridade entre

as curvas encontras para os trés CPs ensaiados.

1200

1000

800

600

Tensdo (MPa)

400

200

Figura 4. 1 - Grafico Tensao x Deformagao dos CPs do ensaio de tragao.

4.3 Fabricacao da Pré-Trinca nos Corpos de Prova C(T)

Deformagéo (%)

e CP 1
e CP2
e CP3

A pré-trinca nos CPs, requisito para condugao dos ensaios de Integral J e tal qual dito

anteriormente, foi aberta por fadiga. Na Figura 4.2 é exibido o grafico de propagacao de trinca

controlada, por fadiga, para o CP 01, que n&o foi submetido ao processo de hidrogenagao.
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Propagacao CP01
11,0
G
c 10,5
O —_~
£
=< 10,0
O x
©
e 95
2E
& 90
g
- 8,5
8,0
0 10 20 30

Numero de Ciclos (x1000)

Figura 4. 2 - Graficos de Propagacgao de trinca dos CP CTAO01, que nao foi submetido ao

processo de hidrogenagéo.

Na Figura 4.3, é exibido o grafico de propagacao de trinca controlada, por fadiga,

para o CP 06, hidrogenado posteriormente em solugéo salina, com 3 % de NaCl em peso.

Propagacao CT06
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Figura 4. 3 - Graficos de Propagacdo de trinca dos CP CTA06, que foi submetido

posteriormente ao processo de hidrogenagao em solugao com NaCl.

Na Figura 4.4, é exibido o grafico de propagagéo de trinca controlada, por fadiga, para
o CP 06, hidrogenado em solucao salina com envenenador tiocianato de amdnio, com 3 % de
NaCl em peso e 0,3 % de NH4sSCN em peso.
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Propagacao CTA08
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Figura 4. 4 - Graficos de Propagacgao de trinca do CP CTAO08, que foi submetido ao processo

de hidrogenagao em solugao com NaCl e envenenador tiocianato de aménio

Os gréaficos de propagacdo de trinca evidenciam a repetibilidade dos padrbes
alcangados entre os trés tipos de CP. Sendo assim, nessa etapa do procedimento do ensaio,
nao foram observadas condigdes que afetassem a confiabilidade da conducao dos ensaios

de Integral-J.

4.4 Resultados da Medi¢ao da Tenacidade a Fratura pelo Método da Integral J

Pelo método da Integral-J, a tenacidade a fratura do material € medida através da
avaliagao do grafico J-R, gerado pelo ensaio. Cada um dos corpos de prova gerou um grafico,
que permitiu a comparagao dos valores encontrados para que haja uma visualizacao do efeito
gerado pela FH. Durante a realizacdo do ensaio de Integral J, o ciclo de carregamentos e
descarregamentos aplicados nos corpos de prova foi feito segundo o especificado na sec¢ao

3.6 e é exibido no grafico da Fig. 4.5 para seis dos nove CPs ensaiados.
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Grafico de Carregamento dos CPs no ensaio de Integral J
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Figura 4. 5: Grafico do ciclo de carregamentos efetuado durante a execugédo do ensaio de

Integral J para seis CPs, dois em cada uma das condigdes.

A Figura 4.5 denota a redugao da capacidade de resistir a deformagéo para os CPs
das condi¢gdes em que houve hidrogenagéo, sendo esse efeito mais intenso apresentado na
condicdo 3, em que houve hidrogenagdo em solugdo com envenenador. A seguir, cada um
dos graficos, de 1 a 9, exibe o resultado da realizagdo do para cada um dos CPs. A fim de
recordar o tipo de ataque ao qual cada CP foi submetido, sugere-se rever a Tab.3.3.

4.3.1 Resultados Obtidos para CPs ndo hidrogenados (Referéncia)

A Figura 4.6 apresenta os graficos obtidos a partir dos ensaios realizados com os
corpos de prova de referéncia, ou seja, que nao passaram pelo processo de hidrogenagao. O
valor de Integral J obtidos pela interse¢ao da curva J-R com a linha de compensagéo 0,2 mm
€ denominado Jq, que caso atenda todas as validagbes passa chamar-se Jic. Dessa forma, o
valor médio dos trés ensaios ao ar foi de 121,96 + 2,76 kJ/m?.

Os graficos sugerem o comportamento esperado para os corpos de prova em condi¢cao
padrao, ou seja, ao ar. Os valores apresentados para a Integral J nessa condi¢cao devem ser
utilizados como referéncia para comparacao dos valores de tenacidade do ago AISI 4340

encontrados nas condi¢cdes em que os CPs utilizados foram hidrogenados.
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Grafico J-R CTA01
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Grafico J-R CTA02
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Grafico J-R CTA03
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Figura 4. 6 - Graficos J-R dos CPs CTA 01, CTA02 e CTAOQ3, que nao passaram pelo processo

de hidrogenagéao
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Na Figura 4.7, sao dispostas as imagens de uma das superficies fraturadas, obtidas
a partir de Microscopio Eletronico de Varredura, com diferentes ampliagdes. O corpo de prova

utilizado para a avaliagao fractografia foi o CTA 03.

200 um
—

Mag =" 100X EHT =20.00KV. ~ Signal A = SE2 WD =152 mm Mag =" 250 X EHT'=20.00 kV /' Signal A= SE2 WD = 15.2 mm

20m 10 um =
3 H

[Mag = 500X . | 'EHT=2000kV  SignalA=SE2, ' WD=15.2mm Mag="100 KX * EHT = 20.00.kV4"" Signal A =SE2 WD'= 15.1mm

(d)

Figura 4. 7 - Fractografia do corpo de prova CTA 03, com imagens feitas em diferentes

ampliagbes: (a) ampliagdo de 100x; (b) ampliagdo de 250x; (c) ampliagdo de 500x; (d)
ampliacdo de 1000x.

A partir da avaliagao das imagens exibidas na Fig. 4.7, é notavel a prevaléncia do
mecanismo de ruptura ductil pela existéncia de microcavidades ao longo de toda a extensao

da trinca.

4.3.2 Resultados Obtidos para CPs na Condigdo de Hidrogenagdo em Solugdo de NaCl

As imagens, exibidas na Fig. 4.8 apresentam os graficos obtidos a partir dos ensaios
realizados com os CPs hidrogenados em solugdo de NaCl, conforme as condigdes ja
especificadas na Tab. 3.3. Essa condigdo € intermediaria, considerando as condigbes
propostas nesse trabalho.
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Grafico J-R CP CTA06
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Grafico J-R CP CTA07
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Grafico J-R CP CTA09
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Figura 4. 8 - Graficos J-R dos CPs CTA 06, CTAQ7 e CTAQ9, que passaram pelo processo de
hidrogenagao em solugao aquosa com 3,5 % de NaCl em peso e aplicagao de corrente elétrica

com diferenga de potencial de -1,1 V pelo periodo de 7 dias.
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Partindo da condicao de referéncia apresentada pela Fig. 4.6, a analise da Fig. 4.8
permite observar que ha uma redugao proxima a 10 % do valor maximo obtido para J medido
para os CPs que passaram pelo processo de hidrogenagdo. Sendo assim, ndo se pode
afirmar, apenas através da avaliagao dos graficos, que houve grande efeito de fragilizacao
dos corpos de prova.

Na Figura 4.9, sao dispostas as imagens de uma das superficies fraturadas, obtidas a
partir de Microscoépio Eletrénico de Varredura, com diferentes ampliagdes. O corpo de prova
utilizado para a avaliagao fractografica foi o CTAQ9.

100 um

200 pym ! . :
Mag= 100X EHT=20.00KV  Signal A =SE2 WD = 15.8 mm — Mag = 250 X EHT =20.00 KV = Signal A = SE2 WD = 15.8 mm

10 um
H 7

20 m
o

Mag= 500X - EHT=2000kV | Signal A=SE2 /  WD=159mm ag = 400 KX . cEH Signal A=SE2 | WD =188 mm-

Figura 4. 9 - Fractografia do corpo de prova CTAQ09, com imagens feitas em diferentes
ampliagbes: (a) ampliagdo de 100x; (b) ampliagdo de 250x; (c) ampliagdo de 500x; (d)
ampliacdo de 1000x.

Mesmo havendo proximidade consideravel entre os valores e formatos da curva J-R
entre os grupos de CPs de referéncia e hidrogenados em solugao com NaCl, a Fig. 4.9
evidencia combinagao entre a presenca de microcavidades (evidéncia de fratura ductil) e

pequenas regides de clivagem, caracteristica comum em fraturas associadas ao hidrogénio.
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4.3.3 Resultados Obtidos para Amostras na Condi¢do de Hidrogenacao em Solugdo de NaCl
e NH,SCN

A Figura 4.10 apresenta os graficos obtidos a partir dos ensaios realizados com os
CPs hidrogenados em solugcao de NaCl e envenenador tiocianato de aménio (NHsSCN),
também conforme as condi¢des ja especificadas na Tab. 3.3. Essa condicdo € a mais
agressivamente afetada pelo meio na qual foi preparada, considerando as condi¢des

propostas neste trabalho.
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Grafico J-R CP CTA04
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Figura 4. 10 - Graficos J-R dos CPs CTA 04, CTAO08 e CTA11, que passaram pelo processo

de hidrogenacdo em solucao aquosa com 3,5 % de NaCl e 0,3 % de tiocianato de aménio

NH4SCN em peso e aplicagdo de corrente elétrica de -10 mA/cm?.
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Os gréficos obtidos para os CPs hidrogenados em solugdo com envenenador
evidenciam um notavel efeito de fragilizacao dos CPs, com deterioragcdo da tenacidade do

material percebida pela redugao significativa dos valores de Integral-J.

250X EHT=20.00kV  Signal A=SE2 . ~ WD=149mm

3 4 o\ A B 7
bk o3 LY A B / 200um’” 4 SN e 77
, Mag = 100 KX EHT420.00 kV (i Sighal A=SE2 WD = 14.9 mm | Mag = 100KX | EHT=2000kV / Signal A=SE2 WD =149 mm

10 m* :
[ o

Figura 4. 11 - Fractografia do corpo de prova CTA 04, com imagens feitas em diferentes
ampliagbes: (a) ampliacdo de 250x; (b) ampliagdo de 500x; (c) ampliagao de 1000x; (d)
ampliagdo de 1000x.

Seguindo o esperando, considerando o aspecto das curvas J-R para os CPs
hidrogenados com envenenador, a fractografia dos CPs evidencia a FH através da existéncia
de grandes planos de rompimento na superficie fraturada, indicando clivagem, mecanismo de
fratura do tipo fragil, além da presenga de regides de fratura intergranular, que indica a maior
severidade da agdo do hidrogénio.

4.3.4 Tabela de Valores de J dos CPs Ensaiados
Na Tabela 4.4, sdo exibidos os valores maximos de Integral J obtidos para cada um
dos CPs nos ensaios conduzidos.



Tabela 4. 4 - Valores de Jq para cada um dos CPs ensaiados.

CP Jq (kJ/m?) Meio

CTAO01 122,2 Ar

CTAO02 119,09 Ar

CTAO03 124,60 Ar

CTAO06 82.71 -1,1V; 7 dias 3,5 % NaCl

CTAO7 73.94 -1,1V; 7 dias 3,5 % NaCl

CTA09 77.90 -1,1V; 7 dias 3,5 % NaCl
-10 mA/cm?; 48 h 3,5 %

CTAO4 12,43 NaCl + 0,3 % NH4SCN
-10 mA/cm?; 48 h 3,5 %

CTA0B 28,81 NaCl + 0,3 % NH4SCN
-10 mA/cm?, 48 h 3,5 %

CTATT 4972 NaCl + 0,3 % NH4SCN
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O valor final de Integral J obtido para os corpos de prova indica deterioragdo da

tenacidade nos CPs hidrogenados em solugao salina com envenenador, como pode ser visto

na Fig. 4.12. Para o caso dos CPs hidrogenados em solugao salina (apenas NaCl), os valores

finais obtidos evidenciam perda dessa propriedade mecanica, porém em menor intensidade.

Observa-se, ainda, grande variagédo de resultado entre os CPs hidrogenados, principalmente

CTA11 e CTAO6, cuja possivel explicagdo pode ser uma ma aplicagédo da camada de Zn ou,

ainda, defeitos no CP, possibilitando a fuga do hidrogénio antes da execugéo do ensaio.

A Figura 4.12 mostra os valores médios e o desvio padrdo associado (barras de erro)

para nivel de confianga de 68,27 % para as trés condi¢cdes ensaiadas.



140
120
100

N A O O
o O O O o

Tenacidade via integral J (kJ/m?)

ar

-1,1V; 7 dias 3,5

% NaCl

Meio

10 mA/cm?; 48 h
3,5 % NaCl +0,3

% NH4SCN

56

Figura 4. 12 - Grafico da média dos valores de tenacidade a fratura para cada condi¢do de

ensaio com barras de erro.

Com base nos resultados exibidos no grafico da Fig. 4.12, a reducao da tenacidade a

fratura foi reduzida em 50,63 % para os CPs hidrogenados em solugéo salina e em 60,41 %

para os CPs hidrogenados em solugdo salina com envenenador. Para a verificagdo da

influéncia do meio, ou seja, da solugao, diferenga de potencial e tempo aplicados no processo

de hidrogenacéao de cada CP, os valores obtidos foram colocados no software ANOVA. A Tab.

4.5 mostra o resumo dos dados calculados através do one-way ANOVA.

Tabela 4. 5 - Resultados de ANOVA para a variagao de meio.

Soma de

Grau de

Quadrados

Efeito Quadrados liberdade Médios Valor F Valor P
Intercepto | 53114,88 1 53114,88 423,4887 0,000001
Variancia | 12606,09 2 6303,04 50,2546 0,000179

Erro 752,53 6 125,42
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Grafico de Probabilidade Normal dos Residuos
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Figura 4. 13 - Grafico de probabilidade normal dos residuos para os valores de limite de

resisténcia a tragao.

A Figura 4.13 exibe o grafico resultante da analise da normalidade dos residuos. Como
os valores de P, exibidos na Tabela 4.5, sdo menores que 0,05, considerando um nivel de
confianga de 95 %, ha o indicativo de que houve influéncia dos fatores do meio na redugéo
da tenacidade a fratura. No entanto, a disposicao apresentada pelos pontos ndo apresentou
no grafico de probabilidade nao comportamento normal.

Em razdo da distribuicdo ndo normal dos residuos, foi conduzido o teste néo-
paramétrico de Kruskal-Wallis, gerando um valor de P resultante de 0,0429, indicando que de

fato ha efeitos estatisticamente significativos do meio no valor de tenacidade a fratura

4.5 Resultados da Validagao

Segundo o que determina a norma ASTM E1820 (ASTM, 2018) em seu Anexo A, estéo

as prerrogativas para validagdo dos ensaios, quais sejam:
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e Pelo menos cinco pontos medidos devem estar alocados entre Aamin, Aalimit, e Jlimit,
que sao calculados antes do ensaios, conforme foi dito no capitulo anterior.

o Pelo menos um ponto J—-Aa localizado entre a linha de exclusdo de 0,15 mm e uma
paralela com compensacéao de 0,5 mm

e Pelo menos um ponto J-Aa localizado entre a paralela com compensagao de 0,5 mm

e linha de exclusao de 1,5 mm.

Considerando tais exigéncias e de acordo com os resultados obtidos, conclui-se que
alguns ensaios da condi¢gao mais agressiva (CTA04 e CTA11) ndo atenderam aos critérios de
validade preceituados pela norma ASTM E1820 (ASTM, 2018), invalidando os resultados.
Neste caso, para os CPs submetidos ao meio mais agressivo quanto a disponibilidade de H
apresentaram propagacao instavel da trinca, caracterizada, durante o ensaio, pela ruptura
subita do CP.

Diferentemente, os CPs de referéncia, ndo hidrogenados, e os CPs hidrogenados em
solucdo salina tiveram seus resultados validados pela norma, uma vez que foi possivel
observar a quantidade de pontos tal qual especifica a norma para cada uma das regiées do
grafico. Sendo assim, pode-se afirmar que a fragilizagdo provocada pela difusao do hidrogénio
na microestrutura do ago na condigao 2 n&do afetou o material de maneira a torna-lo fragil.

Para determinacdo da tenacidade a fratura na condicdo mais agressiva, faz-se
necessario seguir os procedimentos descritos pela norma ASTM E399 (2019), que descrevem
os procedimentos para determinagao do Kic em materiais frageis.

Outras validagdes especificadas pela norma ASTM E1820 (ASTM, 2018), como
verificagdo do comprimento da pré-trinca e trinca no sentido de crescimento, ndo foram

colocadas na verséo final deste trabalho, uma vez que todas atenderam aos requisitos.

4.6 Avaliacao Fractografica

A partir de uma apreciagao simplista dos graficos J-R e do valor final de Jq, pode-se
inferir que o efeito de fragilizagao gerado pela permeagao de Hidrogénio nos corpos de prova
6, 7 e 9, hidrogenados em solugdo sem substancia envenenadora foi relevante, afetando em
cerca de 50 % a tenacidade do material, segundo informado na Fig. 4.12. Por sua vez, os CPs
hidrogenados em solugdo com envenenador exibiram fragilizagcdo um pouco mais intensa,
com 60% de tenacidade afetado, a ponto de afetar a validade dos ensaios. No entanto, para
uma avaliagdo mais detalhada, é importante entender os mecanismos de fratura observados

em cada uma das condicoes.
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A Figura 4.14 exibe uma imagem obtida por MEV a partir da superficie fraturada
durante o ensaio de Integral J de um dos CPs do grupo de referéncia, a saber, CP CTAOQ3,

que nao passou pelo processo de hidrogenagao

10 um =
H Mag= 1.00KX * EHT = 20.00. kV#" Signal A= SE2 WD'=15.1 mm

Figura 4. 14 - Fractografia do Corpo de Prova CTA03, sem hidrogenacgao.

Ja na Figura 4.15 é mostrada a imagem obtida por MEV a partir da superficie fraturada
de um corpo de prova que foi hidrogenado com solugao contendo envenenador NH4sSCN.
Portanto, este faz parte do grupo de CPs que exibiram mais fortemente o efeito da fragilizagao,

evidenciado pelos graficos exibidos na se¢ao 4.3.

Figura 4. 15 - Fractografia da Corpo de Prova CTAOQ4.
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Na Figura 4.16, é exibida a fractografia do corpo de prova CTA 09, condigado

intermediaria entre as promovidas neste trabalho, que foi hidrogenado em solu¢ao de NaCl.

o7 Mag=H00KX cpupf a0 .

Figura 4. 16 - Fractografia do Corpo de Prova CTAQ9.

Entre as duas condi¢cdes extremamente opostas nas condi¢cdes deste trabalho, a
saber, corpo de prova (ao ar) e corpo de prova submetido a permeagéao de hidrogénio em
solugdo com envenenador NH4sSCN, é possivel observar mais claramente a diferenca entre
os aspectos de fratura gerados nos CPs. Enquanto na Figura 4.14 é possivel observar
pequenas cavidades ao longo da fratura, na Fig. 4.15 percebe-se a existéncia de regides com
aspecto mais plano.

Essa diferenga evidencia que o efeito gerado pela fragilizagdo causou uma alteragao
no mecanismo de fratura, que passou a gerar planos de ruptura, visiveis nas fractografias, e
que evidenciam o processo de clivagem na propagacao da trinca, quando ha a rompimento
consecutivo de ligagdes atdmicas ao longo de determinados planos cristalograficos, gerando
um aspecto tal qual o observado na Fig. 4.15 e, em muito menor proporg¢ao, na Fig. 4.16, com
grandes regides planificadas na superficie fraturada. Esse resultado € bastante relevante,
uma vez que demonstra uma reducao de tenacidade aproximada para as duas condigées de
hidrogenagao (50% e 60% para condi¢cbes 2 e 3, respectivamente) e, ao mesmo tempo, a
alteragdo evidente do mecanismo de fratura é vista apenas nos CPs da condi¢cdo 3, a mais
agressiva. Logo, pode-se afirmar que a técnica de hidrogenagao foi efetiva para alteragao da
capacidade de tenacidade a fratura do material na Condigéo 2, sem que afetasse de maneira
relevante o mecanismo de fratura ductil do ago, permitindo a propagacao estavel da trinca.

Na imagem do corpo de prova CTA 03, o tipo de fratura ductil € denotado pela grande

presenca de microcavidades em toda a extensdo observavel da fratura, com a clara
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demonstragado de deformacgao generalizada na superficie. Tal fato pode ser observado numa

imagem menos ampliada da fratura do CTA 03, exibida na Fig. 4.17.

200 pm
e Mag == 100 X EHT=20.00kV  Signal A= SE2 WD = 15.2 mm

Figura 4. 17 - Fractografia do corpo de prova CTA 03, com ampliagdo de 100x.

Ja na imagem menos ampliada do corpo de prova CTA 04, exibida na Fig. 4.18 com
ampliacdo de 250 vezes, descontinuidades mais abruptas sdo observadas e ha uma
predominancia de textura facetada, gerada como resultado dos planos de clivagem. E
inclusive possivel verificar que, na regido da fratura controlada da pega (parte inferior da
imagem), a fratura se apresenta com aspecto mais liso se comparada com a mesma regiao
do CP CTA 03.

100 um

— Mag = 250 X EHT=2000kV  Signal A=SE2. = WD =149mm’

Figura 4. 18 - Fractografia do corpo de prova CTA 04, com ampliagdo de 250 x.



62

CAPITULO V

CONCLUSAO

Sinteticamente, neste trabalho foram conduzidos ensaios de tenacidade a fratura do

tipo Integral J, com o objetivo de avaliar o efeito produzido nessa propriedade pela introdugao

de hidrogénio na microestrutura do material. Tal efeito foi produzido através de hidrogenacao

forcada em meio aquoso por aplicacéo de potencial elétrico, em duas condi¢gbes distintas. As

principais conclusbes obtidas a partir da avaliacdo dos resultados dos ensaios sao

apresentadas a seguir.

a)

b)

d)

Foi possivel obter o valor da tenacidade a fratura do ago AlSI 4340, em condigao
padrao (sem influéncia do hidrogénio), utilizando o método da Integral J para
execucao dos ensaios, com validade verificada conforme determina a norma ASTM
E1820 (ASTM, 2018).

Assim como ocorreu com a condi¢ao padrao, foi possivel obter o valor da tenacidade
a fratura do ago AISI 4340, hidrogenado em solugéo aquosa com 3% de NaCl com
aplicagao de potencial de -1,1 V durante 7 dias, utilizando método da Integral J para
a execucgao dos ensaios, estes com validade verificada conforme determina a norma
ASTM E1820 (ASTM, 2018).

A presengca do envenenador tiocianato de amoénio NH:SCN na solugdo de
hidrogenacao, associada a alteracao no método de controle da aplicagao de corrente
elétrica, gerou fragilizagao agressiva dos corpos de prova e, por isso, nao foi possivel
validar os resultados obtidos para a Integral J destes, segundo a norma ASTM E1820
(ASTM, 2018).

O Hidrogénio promoveu alteragao significativa nas propriedades mecénicas do ago

AISI 4340, denotado pela redugédo do valor da tenacidade, a medida em que sua
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concentracao aumenta. O efeito do meio na reducao da propriedade mecanica do
material foi atestado através de avaliagao estatistica de Kruskal-Wallis.

O desempenho do método da Integral J para avaliagao da tenacidade a fratura em
materiais de baixa resisténcia mecénica é limitado, uma vez que os préprios
mecanismos de validacdo dos ensaios ndo sdo capazes de serem verificados para
materiais frageis.

O mecanismo de fratura observado no aco AISI 4340 foi alterado, de ductil com
presenca de microcavidades para fragil com clivagem, em fungdo da fragilizagao

gerada pela presencga de Hidrogénio no material.
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CAPITULO VI

PROPOSTAS PARA TRABALHOS FUTUROS

Como parte da avaliagdo final dos resultados obtidos a partir deste trabalho,

apresenta-se a seguir as propostas para trabalhos futuros:

o Avaliar o efeito da variagao do potencial sobre a concentragao de hidrogénio permeado
nos corpos de prova;

o Avaliar o efeito do envenenador tiocianato de amodnio sobre a susceptibilidade de
permeacao de hidrogénio;

o Comparar os resultados obtidos com Integral J ao método CTOD e Kic, considerando
as limitacoes de cada um destes;

o Avaliar a concentragdo final de Hidrogénio na microestrutura dos materiais
hidrogenados sob condigdes diversas utilizando técnicas de analise adequadas.

o Realizar ensaios de acordo com a norma ASTM E399 para a condigao mais agressiva.
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M PRSI Certificado de Calibragac
Laboratorio Medigdo Uberlandia

Certificado: 7051818 Data Callbragao: 02/0572018
08§: 468630-A/2018
112
Soalicitante: FUNDACAO DE APOIO UNIVERSITARIO
RUA ENGENHEIRO DINIZ, 1178, UBERLANDIA, MG
Contratante: O MESMO
Caracteristicas do Instrumento
Descrigho  MICROMETRO DIGITAL Identificagao: MIC-04
e, MITUTOYO
N® Serne 63085404
Condigoes Ambientais:
Servigo executado nas instalagtes pemanentes do Laboratdnio
Temparalum ZDII w1 Umidadea 43 %our = 5%ur
Procedimentos
Calibragho Execulada conforme.  [TTECO02 Revisdo 4
Padroes
Identificagio Marca Certificado Calibrado por Validade
PTM-0685 JOGO DE BLOCO PADRAD MGIMESS m22en7 MITUTOYOCALRO3Y 032020
Resultados Obtidos
DIMENSIONAL
Faixa de Usa: 0,000 o 26000 mm
Faixa de Incicagho 0,000 o 25,000 mm Resolugao: 0,001 mm
V.R V. Erro de Incerteza Incerteza ] (k) | Veff
Medigao Expandida |Expandida +
Erro
mim Wi mim i
25 2502 Oz 0,067 Trfindic
51 5,108 0,008 o001 Infirites
T.T 7,707 0,007 0,001 Infindc
10,3 10,304 0,004 000 Invfinito
| 129 | 12804 | 0004 | 0001 Infinto
150 15,004 T 0,004 poot rfineto |
178 17,607 0,007 oon1 Infindo
20,2 20,201 0,001 0,001 Infindo
28 22 B06 0,006 0,001 Infinatey
250 25002 0,002 0,001 Infinitc
0 CONTEUDO APRESENTADO NESTE DOCUMENTOYREGISTRO TEM SIGNIFICADO RESTRITO E SE APLICA SOMENTE A ESTA SITUACAD. E PROIBIDA

A REPRODUCAD TOTAL QU PARCIAL DO MESMO SEM A AUTORIZACAD DO EMITENTE
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;Q MEDICA0D

N — Certificado de Calibragao
Laboratorio Medicao Uberlandia
Certificado: TOS18/18 Data Calibragéo: 02/052018

08: 468630-A72018
212

Observagdes Gerals
NAD HOUVE AJUSTE

- V.R: Valor de Referéncia na unidade de medi; 3o do padrio.

- V.I: Valor médio indicado no instrumenta na unidade de medigdo do mesma

- A mceneza expandida de medigdo relatada & declarada como a inceneza padrio de medsgdo multiphcada pelo fator de abrangéncia k, o gual para uma
distribuig S0 t com Veff graws de iberdade efetivos comesponde a uma probabilidade de abrangéncia de aproximadaments 95% A incerteza padrio da
medicdo foi determinada de acordo com a publicagdo EA-4/02

- & condig 3o de AprovadoReprovado se restringe apenas as grandezas metroldgicas do instrumento, sendo que o imite de emo especificado para esia
condigdo & de responsabilidade do Chente.

- A operacdo de ajuste | regulagem nbo faz pane do escopo dos Senagos

- A validade de calibragho do nstrumento, quando apresentada neste cemiicado, & de responsabilidade do chente

Enderepo de Emissia: RUA DIVIND LUCAS MARTINS, 330 - SARAINVA - UBERLANDIA - MG
Diaka de emessde: 02 de mamo de 2018

Lowdho ko d isks

Asaradn Fleton camanis
TERRDRD SILVA OE BasToR
Garente Técnico

2

itaily ssgned by LEANDRO
ILWA DE BASTOS 06 18225659
20180503 10 318 -03.00
Reason. Cerbficado de Calbrag o
Locaton Latoraiond Medcao
e berlanda

gt

O CONTEUDO APRESENTADO NESTE DOCUMENTO/REGISTRO TEM SIGNIFICADO RESTRITO E SE APLICA SOMENTE A ESTA SITUACAQ. E PROIBIDA
A REPRODUCAC TOTAL DU PARCIAL DO MESMO SEM A AUTORIZACAD DO EMITENTE
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/ INSTRUMENTAL

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°.: 083/18

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

1 - Caracteristicas do Objeto:

Objeto: Microdurémetro Ano de Fabricacdo: 2009

Fabricante: Reicherter Escalas: HV0,05/HV1/HV5.
Modelo: KL-4 Resolugdo: 0,0001 mm

Série: 5004176-1 TAG | ldentificacdo: 310215

2 - Procedimentos e/ou Normas Aplicadas:

Procedimento de Calibragao: Calibragao efetuada baseado na Norma ABNT NBR NM I1SO
6507-2 :2008.

3 - Condigdes Ambientais:

Temperatura: 21,8°

4 - Observagodes Gerais:

Notas:
1 - A incerteza expandida relatada ¢ baseada em uma incerteza padronizada combinada, multiplicada por um fator de abrangéncia k=2, que para uma distribuicdo normal
corresponde a um nivel de confianca de aproximadamente 95%.

2 - Os resultados deste certificado referem-se exclusivamente ao instrumento submetido & cali d0 nas i ifi néc sendo ivos a quaisquer fotes.
3 - O objeto r i no i it funcional e em condigdo de ser calibrado, mas n&o o isenta do controle gi ido na R
Metroldgica.

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

Alvaro Correa
Responsével Técnico/Calibrador

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

Fls.1/2

77




ANEXO E - Certificado de calibragao do Medidor de Dureza (pagina 2/2)

/| INSTRUMENTAL

CERTIFICADO DE CALIBRACAO N°.: 083/18

Resultados da Calibracdo da Forca de Ensaio:

Escala de Em:::::rra do Erro de I::ra?:' Incerteza de Desvio
Forga (kgf) Médio (Kgf) Exatiddo (%) %) medi¢o (%) | AF nay
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 Calibragdo de Dureza Método Vickers: Penetrador n° 6926
Escala Valor do Valor Erro de Repetiti- Incerteza Desvio
de Padrao Encontrado Exatidao vidade de medigao AH 1w max
Dureza {HV) Médio (HV) (%) (%) (%) (%)
HV 0,05 730,00 739,00 1,23 1.30 1,50 273
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 Calibragio do sistema 6ptico de medigdo:
e Desvio Incerteza de Desvio
Ampliacdo Valor (mm) Valor encontrado (mm) %) medicio (%)]  ALpex o)
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 maximo da for¢a de ensaio incluindo a incerteza de medicéo.
Desvio AH HTM max € o desvio maximo da maquina de ensaio incluindo a incerteza da medicao.
Desvio AL max & o desvio relativo maximo do sistema de medigdo incluindo a incerteza de medicéo.
Padrdes Utilizados:
Descrigao: Escala: Valor: N°. Série: N°. Certif.: Emissor: Validade:
Bloco Padrao HV 0,05 730,00 6967001 6967001 DKD 22/09/2021
Bloco Padrao HvV 1 539,00 5751501 5751501 DKD 09/09/2019
Bloco Padréo HV 5 706,00 8151722 8151722 DKD 02/07/2022
Bloco Padrao HV 5 246,00 5143001 5143001 DKD 17/09/2018
Célula Carga Forga 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
Termémetro Temperatura °C 0720 RBC 4818/17 | Masterlabor 26/05/2019

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

Instrumental Instrumentos de Medigio Ltda.

Vila Guarani - Sdo Paulo - SP - Cep 04313-000
Tel. (11) 5011-0901 - instmed@instmed.com.br
www.instmed.com.br

Fls. 2/2
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