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RESUMO

A avaliagdo da susceptibilidade a fragilizagdo por hidrogénio em acos de alta resisténcia para
aplicagdo em componentes submarinos submetidos a protecdo catdédica para controle de
corrosao € de fundamental importancia. Tal estudo pode auxiliar na tomada de decisées e
qualificagdo de materiais para evitar falhas que acarretam danos ambientais, econémicos e a vida
humana. Assim sendo, esse trabalho avalia um ago AISI 4340 com durezas de 32, 36 e 40 HRC
utilizando trés tipos de metodologias: ensaio de tragdo em baixas taxas de deformagao em corpos
de prova lisos (BTD) e entalhados (nBTD) e ensaios de carga constante (CLT). Foram realizados
ensaios em dois niveis de protegado catddica (-1100 mV e -950 mV, em relagado ao eletrodo de
referéncia Ag|AgCIl) em solugdo salina com 3,5 % em peso de NaCl. Foram utilizados trés
diferentes raios de entalhe. Os resultados obtidos nos ensaios dos corpos de prova entalhados
foram comparados com o perfil de tensao hidrostatica obtido via simulacao de elementos finitos.
A superficie de fratura pds-ensaio também foi avaliada via microscopia eletrénica de varredura.
Os resultados dos ensaios indicaram um maior indice de fragilizagao (HI) quanto maior a dureza
do material, nivel de protecao catédica aplicada e menor raio do entalhe, assim como uma relagéo
entre o Hl e o grau de fratura intergranular nas amostras. Os resultados dos ensaios nBTD foram
comparados com a tenséao limite (o) do ensaio CLT e foi observado que uma relagéo o = 90%
X OneTD_min POde ser usada para obtengdo mais rapida desse parametro. Adicionalmente, um
estudo acerca da tenacidade a fratura dos materiais em meio hidrogenado (Kic.+) foi realizado por
meio da analise da superficie de fratura dos corpos de prova nBTD e CLT, obteve-se valores de
90,2+5,2,88,1+7,1e79,8+6,4 MPa.m®® para as durezas de 32, 36 e 40 HRC, respectivamente.
Para a condi¢ao de 40 HRC, ensaios em corpos de prova pré-trincados do tipo C(T) apresentaram

0s mesmos resultados ao usar velocidades mais altas.

Palavras-Chave: fragilizagdo por hidrogénio, corpos de prova entalhados, ensaio de tracdo em

baixas taxas de deformacao, agos de alta resisténcia e baixa liga.
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FREITAS, R. Hydrogen embrittlement assessment using tensile tests in HSLA notched

specimens. 2022, 154 f. Dissertation, Federal University of Uberlandia, Uberlandia — MG.
Abstract

The evaluation of hydrogen embrittlement susceptibility in high strength steels for application in
subsea components subjected to cathodic protection for corrosion control is of fundamental
importance. This assessment can help decisions and materials qualification to avoid failures that
cause environmental, economic and human life damages. Therefore, this study evaluates an AlSI
4340 steel with hardness of 32, 36 and 40 HRC using three types of methodologies: slow strain
rate tests in smooth (SSRT) and notched (nSSRT) specimens and constant load tests (CLT). The
tests were carried out at two levels of cathodic protection (-950 mV and -1100 mV using Ag|AgCI
reference electrode) in saline solution with 3.5 % wt of NaCl. Three different notch radiuses were
used. The results obtained in the notched specimens tests were compared with the hydrostatic
stress profiles obtained using finite element simulation. The post-test fracture surfaces were also
evaluated via scanning electron microscopy. The test results indicated a higher hydrogen index
embrittlement (HI) the higher the material hardness, level of cathodic protection applied and
smaller notch radius, as well as a relationship between HI and the degree of intergranular fracture
in the specimens. The results obtained by the nBTD tests were compared with the stress threshold
(ow) obtained in the CLT test and a relation of ow = 90% X OnsTo_min Can be used for a faster assess
of this parameter. Additionally, fracture toughness test evaluation in hydrogen environment (Kic.1)
was done by analyzing the fracture surface of the nBTD and CLT specimens: 90,2 £ 5,2, 88,1
7,1 e 79,8 + 6,4 MPa.m%% was obtained for the hardeness of 32, 36 e 40 HRC, respectively, these
values were compared with pre-cracked CT specimens for 40 HRC and -1100 mV condition, the
results were the same using the highest displacement rate.

Key Words: hydrogen embrittlement, notched specimens, slow strain rate test, high strength low

alloy steels.
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CAPITULO |

INTRODUGAO

O fendbmeno da fragilizagéo por hidrogénio é responsavel por falhas em diversos setores
da industria, entre eles: petrolifero, automotivo, aeronautica, nuclear e componentes estruturais
de forma geral. Além disso, o gas hidrogénio é visto como um dos possiveis combustiveis do
futuro, devido ao seu alto poder calorifico e seu baixo nivel de poluicao atmosférica, quando
comparado aos combustiveis fosseis utilizados atualmente. Assim, o estudo desse fendbmeno
continuara a ser discutido (DWIVEDI; VISHWAKARMA, 2018). A falha de um componente nas
industrias supracitadas pode levar a acidentes ambientais, econémicos e dano a vida humana.

A crescente demanda pela diminuicdo do peso em componentes estruturais, seja para
diminuicdo de consumo de combustiveis (energia) ou outros motivos, requer a utilizagao de agos
de alta resisténcia mecanica. Nesse ponto, agos estruturais da classe AlSI 43xx e 41xx, possuem
teores de elementos de liga baixos, porém em concentragdes suficientes para elevar o limite de
resisténcia a tragdo dos agos para valores superiores a 1000 MPa. Assim sendo, esses agos séo
normalmente denominados de acos ARBL, ou alta resisténcia e baixa liga (SILVA; MEI, 2010). O
setor automotivo, por exemplo, trabalha com agos avancados de alta resisténcia (DP, TRIP,
TWIP, entre outros) com o objetivo de diminuir o peso do veiculo de forma a consumir menos
combustivel, porém mantendo a seguranga dos seus passageiros (VALENTINI, et al, 2019).

Grande parte do setor de 6leo e gas, em especial as operagbes off-shore, possuem
equipamentos submarinos que sdo submetidos a procedimentos de controle de corrosdo como a
protegao catddica por corrente impressa ou por anodo de sacrificio. Muitos desses componentes
sao feitos de acos de alta resisténcia ou superligas de niquel que podem ser susceptiveis ao
fendmeno da fragilizagédo por hidrogénio. Este elemento é gerado na superficie do componente
devido a protecao catddica e acaba se difundindo ao interior do material, podendo provocar a
falha do mesmo, em especial em regides de alta concentragao de tensao, como o fundo do filete
de fixadores (BRAHIMI, 2014).

A caracterizagdo e a avaliagao da resposta do material frente ao fendmeno de fragilizagao

por hidrogénio s&o essenciais em componentes que irdo trabalhar em meio hidrogenado ou que,



no seu processo produtivo, tenham passado por um procedimento que pode ter adicionado esse
elemento ao material. Assim, diferentes metodologias podem ser aplicadas para realizar essa
avaliacdo dependendo do objetivo da investigacido, a saber: classificar a susceptibilidade do
material em relacdo a determinado indice ou pardmetro, comparagao entre diferentes materiais,
avaliagdo da agressividade do meio, entre outros (ISO 7539, 2012; RUDOMILOVA; PROSEK;
LUCKENEDER, 2018).

O ensaio a ser realizado depende da aplicagao final do material e do objetivo do mesmao,
por exemplo, para determinar requisitos minimos de projeto ou sele¢cao de materiais. Uma dessas
metodologias, o ensaio de tragdo sob carga constante, normatizado pela ISO 16573 (ISO, 2015),
€ utilizado para determinar a concentragdo critica de hidrogénio em determinado material ou a
tensao limite a qual o mesmo pode ser submetido em determinada concentragédo de hidrogénio
sem iniciar um processo de nucleacao de trincas. Nesse ensaio, o corpo de prova € submetido a
uma tensao constante até a falha ou até atingir determinado limite de tempo, normalmente 100 h
ou 200 h (nesse caso, considera-se que o material ndo falha nessas condi¢cbes). Dessa forma é
possivel determinar a concentragédo de hidrogénio ou tensdo aplicada limite. Esse é o resultado
mais importante obtido nesse ensaio.

O ensaio de tracdo em baixas taxas de deformacgao por sua vez se assemelha ao ensaio
de tragdo convencional (ASTM EB8, 2016), porém a taxa de deformagao aplicada é mais baixa,
podendo variar de 10* s a 107 s”'. Essa baixa taxa é requerida, pois, o fendbmeno de fragilizagéo
por hidrogénio € dependente do tempo necessario para que esse elemento interaja com a
microestrutura. Materiais com menores coeficientes de difusdo de hidrogénio, como agos
austeniticos ou ligas de niquel, requerem taxas de deformagao mais lentas, quando comparados
com acos ferriticos ou martensiticos. Esse ensaio gera uma curva tensao-deformagao que pode
ser comparada a curva do material ensaiado ao ar, podendo, dessa forma, avaliar, de forma
quantitativa, a perda de propriedades mecéanicas no material devido a presenga de hidrogénio
(ASTM G129, 2013).

Neste trabalho serdo avaliadas trés diferentes metodologias aplicadas ao ago AISI 4340,
tratado termicamente para as durezas de 32, 36 e 40 HRC. Serao realizados os ensaios de tragédo
em baixa taxa de deformacéo em corpos de prova lisos e entalhados, além de uma comparacgao
deste com o ensaio de carga constante. Como resultado final busca-se comparar os diferentes
tipos de entalhes (concentradores de tens&o) usinados nos corpos de prova e os resultados

destes ensaios, além de avaliar dois potenciais catédicos que seréo aplicados.



1.1.

Objetivo Geral

Esse trabalho tem como objetivo geral avaliar a influéncia do hidrogénio, gerado via

processo de protegdo catédica, na resisténcia a tracdo de um ago AISI 4340, tratado

termicamente para atingir diferentes durezas utilizando corpos de prova entalhados.

1.2.

1.3.

Objetivos Especificos

Como objetivos especificos relacionados a esse trabalho, destacam-se:

Determinar os tratamentos térmicos adequados ao acgo AISI 4340 para obtencio das
durezas de 32, 36 e 40 HRC;

Determinar, via analise de elementos finitos, as geometrias dos corpos de prova a serem
utilizados nos ensaios e os perfis de tensao hidrostatica correspondentes;

Realizar ensaios de tracao em baixa taxa de deformagdo em meio hidrogenado em corpos
de prova lisos, avaliando a influéncia do hidrogénio nas propriedades de tracdo do
material;

Comparar as tensées maximas obtidas nos ensaios com os perfis de tensao hidrostatica
dos corpos de prova e suas fractografias;

Comparar os resultados dos ensaios de tracdo em baixa taxa de deformagao dos corpos
de prova entalhados e dos ensaios em carga constante;

Avaliar a influéncia da microestrutura dos agos na resposta ao fenébmeno de fragilizagao
por hidrogénio;

Avaliar a influéncia do valor do potencial catddico aplicado nas propriedades mecanicas

do material.

Justificativa

O fenbmeno da fragilizagdo por hidrogénio esta presente em diversos campos da

industria, incluindo o setor do 6leo e gas. Tal elemento quimico pode ser residual decorrente do

processo de eletrodeposigao de alguns componentes ou incorporado no material durante a vida

do componente em condi¢des especificas (protegdo catddica, por exemplo). Algumas falhas ja

foram registradas envolvendo esse fendbmeno, levando a prejuizos econdmicos e ambientais,



entre elas pode-se citar a falha em parafusos de unidade conectora no Golfo do México (MANN,
2016). Outra falha, ndo ligada a industria do o6leo e gas, foi a de parafusos do sistema
antiterremoto da ponte que liga Sdo Francisco a Oakland nos EUA. Alguns instantes apés a
instalacdo dos mesmos, os parafusos falharam e a causa, apés estudos, foi determinada como
sendo a fragilizagéo por hidrogénio (MORIBER, LARSEN, 2018).

Assim sendo, o estudo acerca do fendmeno da fragilizagao por hidrogénio, em especial
em fixadores, é de extrema importancia para evitar falhas que podem levar a acidentes
ambientais, econdmicos e humanos. Uma das frentes mais estudadas atualmente para entender
e prevenir esse fendmeno é a relagdo entre os perfis de tensdo hidrostatica relacionados aos
filetes de rosca presente nesses componentes com o meio hidrogenado devido ao processo de
protecao catddica dos parafusos (WANG, 2006).

Atualmente, existem diferentes metodologias capazes de avaliar o fenbmeno da
fragilizagdo por hidrogénio, entre elas: carregamento em patamares progressivos (ISL —
Incremental Step Loading), ensaio de tracdo em baixas taxas de deformagao (BTD), ensaio de
carga constante (CLT), entre outras. Porém, existe na literatura técnica uma certa lacuna quando
se fala de ensaios em corpos de prova entalhados nos niveis de resisténcia mecanica préoximos
aos fixadores submarinos da industria 6leo e gas e em ambiente in situ, simulando o processo de
protegdo catodica. Dessa forma, o estudo mais aprofundado desse ensaio pode ajudar a
desenvolver uma metodologia adequada para o estudo desses agos.

Essa dissertacao busca avaliar e compreender a relagao entre diferentes concentradores
de tensao, dureza dos materiais e potenciais catddicos aplicados, para buscar uma forma de
auxiliar tomadas de decisdes e analises de falhas. Além disso, uma metodologia mais adequada
para avaliacdo dos materiais e uma possivel relagdo entre os concentradores de tensao e as

propriedades mecanicas do material em meio hidrogenado sera desenvolvida.

1.4. Estrutura do Trabalho

O presente trabalho é constituido de mais cinco capitulos cujo conteddo esta dividido da
seguinte forma:

No capitulo Il uma revisdo bibliografica acerca dos temas abordados nesse estudo é
apresentada, abordando temas como mecanismos de fragilizacdo por hidrogénio e superficies

de fratura comumente encontradas, além de parametros que podem influenciar esse fenémeno,



como o material e 0 meio. Em seguida, um topico trata do fendmeno de fragilizagao por hidrogénio
em fixadores e as principais metodologias encontradas na literatura técnica, e que serdo
utilizadas nesse trabalho, sdo citadas. Por fim, um tépico tratando de ensaios e aspectos
difusionais do hidrogénio em corpos de prova entalhados é apresentado.

No capitulo Ill a metodologia utilizada nesse trabalho é apresentada, abordando as técnicas
e parametros utilizados na caracterizagao do material de teste, geometria e fabricagao dos corpos
de prova e nos ensaios em meio hidrogenado.

No capitulo IV os resultados dos ensaios sdo apresentados, juntamente com analises
complementares, assim como as discussdes acerca deles.

No capitulo V sdo apresentadas as principais conclusdes obtidas em cada etapa dessa
dissertacao.

No capitulo VI sdo apresentadas sugestbes de trabalhos futuros complementares aos

realizados nessa dissertagao.



CAPITULO I

REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Fragilizagao por Hidrogénio nos Agos

O fenbmeno da fragilizagao por hidrogénio (FH) em agos foi descoberto no inicio da
década de 1870 (JOHNSON, 1875). A partir desse momento, em especial nas ultimas décadas,
foram realizados estudos mais aprofundados acerca da interagdo do hidrogénio com a
microestrutura e seus impactos nas propriedades mecanicas (LYNCH, 2011). Esse efeito se torna
mais relevante quando envolve materiais de alta resisténcia, presentes em diferentes industrias:
6leo e gas, aeronautica, automobilistica, nuclear, entre outras, levando a fratura de componentes
(BRAHIMI, 2006, 2014; DJUKIC et al., 2015, 2016; HALDORSEN et al., 2017; VALENTINI et al.,
2019).

2.1.1. Introdugdo e Mecanismos

A fragilizacao por hidrogénio é responsavel por deteriorar as propriedades de ductilidade,
tenacidade e resisténcia mecanica de materiais, levando componentes a falhas catastrdficas,
podendo haver danos a vida humana e ao meio ambiente (DWIVEDI; VISHWAKARMA, 2018).
Entre as falhas mais conhecidas da industria do 6leo e gas esta uma sequéncia de falha de
fixadores ocorrida no Golfo do México, causando interrupgdes de producdo e aumentando os
riscos de desastre ambiental devido a vazamento de 6leo no oceano; uma das causas principais
foi a fragilizagdao por hidrogénio. Analises posteriores levaram a alteragdo de normas e
especificagdes técnicas, principalmente alterando a dureza maxima admissivel desses
componentes (MANN, 2016). Outra falha conhecida foi de fixadores de agos de alta resisténcia e
baixa liga da ponte Sdo Francisco - Oakland que fraturaram alguns dias apds a instalagéo dos
mesmos. A principal causa aqui foi a fragilizagao por hidrogénio devido ao hidrogénio residual do
processo de eletrodeposi¢cao (TOWNSEND et al., 2016a).



O termo fragilizagao por hidrogénio pode representar diferentes tipos de falha. Portanto,
para uma melhor definicdo, alguns autores utilizam diferentes terminologias para retratar o
fendbmeno dependendo da fonte de hidrogénio. O termo “fragilizagdo interna por hidrogénio”
(internal hydrogen embrittlement) se refere a falhas quando ja existe uma concentragdo desse
elemento presente no material (ndo € introduzido pelo meio) e uma tensao aplicada externamente
ou residual promove a falha do componente. Ja o “termo fragilizagdo associada ao meio” é dito
quando ocorre a propagagao subcritica de trinca em componentes imersos em meio hidrogenado
(gasoso ou meio aquoso contendo hidrogénio). Outras formas de fragilizagdo como formagéao de
blistering ou de hidretos também podem ser classificadas de forma separada (LYNCH, 2011).

Para ocorréncia desse fendmeno, existem condi¢gdes que devem ser atendidas, baseadas
em trés topicos principais: material susceptivel, presenca de hidrogénio e presenga de uma
tensdo mecanica, conforme esquematizado pelo diagrama de Venn da Fig. 2.1 (DWIVEDI;
VISHWAKARMA, 2018). Tais elementos, em niveis e concentragbes acima de determinados
limites, podem provocar a fratura devido a fragilizacado por hidrogénio. Alguns materiais sdo mais
susceptiveis do que outros; normalmente, materiais de estrutura cristalina CFC (ligas de niquel,
por exemplo) em geral possuem maior resisténcia a fragilizacao do que materiais de estrutura
CCC/TCC (agos martensiticos, por exemplo) (STENERUD, 2014; YAO; PANG; GAO, 2011). Além
disso, é usual afirmar que quanto maior a resisténcia mecanica e, consequentemente, menor
ductilidade, maior a susceptibilidade de um material a fragilizagdo por hidrogénio (DAS et al.,
2018a; ZAFRA et al., 2018a).

Hidrogénio

\ "/
Material
Susceptivel

1
1
1
Fragilizagdo por
Hidrogénio

Figura 2.1 - Condi¢des necessarias para ocorréncia do fendmeno de fragilizagao por hidrogénio.




O hidrogénio pode originar a partir de diferentes fontes, tais como: limpeza de superficie
utilizando acidos, processo de fosfatizagdo, aplicagdo de revestimentos metalicos via
eletrodeposicao, aplicagcao de processo de protegao catddica via anodo de sacrificio ou corrente
impressa, de meio gasoso com pressao parcial de gas hidrogénio, entre outros. Ao se difundir
para o interior do material, o hidrogénio ira interagir de diferentes formas em relagéo a estrutura
cristalina e defeitos (LYNCH, 2019). Porém, € necessario um nivel de hidrogénio que ira depender
da tens&o presente e do material para haver alteragdo nas propriedades do material. Em baixos
niveis de concentragdo do hidrogénio ndo ha a deterioragdo destas (WANG; AKIYAMA,;
TSUZAKI, 2006).

O ultimo fator é a tensdo aplicada ao material. Esta pode ser de origem externa, devido
aos carregamentos que o componente esta submetido ou de origem interna, como no caso de
tensoes residuais. Como sera discutido posteriormente, o fendmeno é dependente da difusdo do
hidrogénio no material, podendo ocorrer o fendmeno da “fratura atrasada” (delayed crack), ou
seja, a falha ocorre depois de um tempo apds a aplicagao de tensdo, como foi o caso da falha da
ponte de Sao Francisco, citado anteriormente (TOWNSEND et al.,, 2016b). Quanto maior a
tensdo, maior a possibilidade de uma falha por fragilizacdo por hidrogénio e menor o tempo
necessario para que isso ocorra (WANG; AKIYAMA; TSUZAKI, 2005%). A presenca de
concentradores de tensdo (como entalhes, filetes de rosca, etc.) pode aumentar a
susceptibilidade a esse fendmeno, assim como diminuir o tempo necessario para a falha.

De forma macroscopica, o hidrogénio tende a diminuir a capacidade de deformagéo dos
materiais. Assim, a falha ira apresentar pouca ou nenhuma deformacéo plastica. Tal fato pode
ser observado claramente em ensaios de tragdo em baixa taxa de deformagdo em acgos
martensiticos (Fig. 2.2), onde o corpo de prova ensaiado ao ar (a) apresentou uma deformagao
plastica significativa na regido de estricgdo, enquanto o material ensaiado em meio hidrogenado
(b) ndo apresentou deformacéao plastica visivel (VENEZUELA et al., 2018). Pode-se observar
também a influéncia do hidrogénio no alongamento do corpo de prova no grafico tensao-
deformacao apresentado na Fig. 2.3. Os corpos de prova ensaiados nas condicdes em presenca
de hidrogénio P1 e P2 apresentaram um menor alongamento quando comparado com o0s
resultados obtidos ao ar (SAMPATH; AKID; MORANA, 2018).



Figura 2.2 - Fraturas de dois corpos de prova de agos de alta resisténcia ensaiados ao ar (a) e
em presenca de hidrogénio (b) (VENEZUELA et al., 2018).
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Figura 2.3 - Curvas tensédo deformacao obtidas em ligas de niquel (945X e 718) ao ar e em duas
condigcbes de hidrogenacao (P1) e (P2) (SAMPATH; AKID; MORANA, 2018).

Diferentes teorias sdo propostas para explicar o efeito do hidrogénio na microestrutura do
material. As principais sao: (i) formacgao de hidretos, (ii) decoesao facilitada pelo hidrogénio e (iii)
deformacao plastica localizada facilitada pelo hidrogénio. Entender os principais mecanismos de
fragilizagao por hidrogénio é importante para melhor analisar os resultados de ensaios e fraturas
de componentes, assim como para poder desenvolver materiais mais resistentes a esses
mecanismos (LYNCH, 2011).

O mecanismo de formagao de hidretos pode ser utilizado para explicar a fratura em
materiais onde a formacao dessa fase é estavel, ou seja, depende da estabilidade do hidrogénio
com um elemento de liga presente na temperatura de operagdo do componente. Elementos que

podem formar hidretos a temperatura ambiente s&o: V, Zr, Nb, Ta e Ti. A explicagdo desse
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mecanismo envolve: (i) difusdo do hidrogénio para regides de maior tensao hidrostatica (ponta
da trinca ou locais de concentragao de tensao); (ii) nucleagéo e crescimento do hidreto nessas
regides; (iii) clivagem do hidreto ao atingir um tamanho critico e (iv) crack arrest na interface
matriz/hidreto (LYNCH, 2011).

A teoria da decoeséo facilitada pelo hidrogénio (HEDE — hydrogen-enhanced decohesion)
descreve um enfraquecimento das ligagdes interatbmicas devido a interagdo do hidrogénio com
os atomos do material. Dessa forma, a separagdo desses atomos é facilitada em relagdo ao
deslizamento de discordancias. Essa teoria ndo descarta a acdo das discordancias no processo
de fratura. Alguns fatores corroboram para o fortalecimento dessa teoria: a presenga de
hidrogénio nos contornos de graos por meio de técnicas adequadas (como o micro-printing)
(ALLEN; NELSON, 2019) e a ocorréncia de fratura intergranular (LYNCH, 2011).

A teoria da plasticidade localizada facilitada pelo hidrogénio (HELP — hydrogen-enhanced
localised plasticity) propde que a presenga do hidrogénio nos intersticios da estrutura cristalina
facilita o movimento de discordancias. Assim, nos locais de maior tensdo hidrostatica e
concentragdo de hidrogénio, ocorre uma deformagao plastica (movimentacao de discordancias)
de forma localizada devido a essa interagdo hidrogénio-discordancia. Por isso, € possivel
observar em algumas superficies de fratura microcavidades, embora estas sejam menores e mais
rasas quando comparas aquelas formadas sem a acdo do hidrogénio (LYNCH, 2011;
ROBERTSON et al., 2015). Evidéncias foram obtidas por Beachem (BEACHEM, 1972) que
observou a movimentagao das discordancias por meio de ensaios in situ (em meio de hidrogénio
gasoso0) via microscopia eletrénica de transmissao.

Um mecanismo mais recente do efeito do hidrogénio na microestrutura e estrutura
cristalina do material € o da formacado de vacancias induzidas por deformacéao facilitada pelo
hidrogénio (HESIV — hydrogen enhancement of the strain-induced generation of vacancies)
(NAGUMO; TAKAI, 2019). Tal teoria postula que a nucleagao e crescimento da trinca induzida
por hidrogénio se deve a uma intensa deformacéo plastica localizada levando a formagao de
vacancias, que vao facilitar a fratura do material.

Outras teorias e mecanismos ainda sao propostos e analisados com o avango das
técnicas de microscopias e demais métodos de analise. Além disso, a existéncia de um
mecanismo nao exclui outro, visto que pode ocorrer a atuacao simultanea destes em um mesmo
processo de fratura (DWIVEDI; VISHWAKARMA, 2018; LYNCH, 2019).
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2.1.2. Fractografia

A analise das fractografias dos componentes que falharam devido a fragilizagdo por
hidrogénio é importante para identificar a morfologia e confirmar os mecanismos atuantes na
falha. De forma geral, agos temperados e revenidos em altos niveis de resisténcia mecanica,
apresentam uma fratura tipicamente fragil, de carater intergranular, causada pela propagacgéao da
trinca nos contornos de grdo. A medida que a dureza desse material diminui, a morfologia de
fratura vai se alterando, indicando uma mudanca na susceptibilidade do material. Acos de menor
resisténcia mecanica tendem a apresentar morfologias de fratura do tipo quase-clivagem ou, até
mesmo, microcavidades (menos comum) (BRAHIMI, 2014).

Zafra et al. (2018) realizaram ensaios de tracdo em baixas taxas de deformagdo em
corpos de prova entalhados submetidos a carregamentos prévios de hidrogénio (ensaio ex situ).
Os autores observaram que a susceptibilidade ao hidrogénio aumentou com o aumento da dureza
dos materiais, assim como o carater intergranular das fraturas obtidas, quando submetidos ao
mesmo nivel de hidrogénio (Fig. 2.4). Resultado semelhante foi observado por Martiniano (2021),
apos observacgdo das fraturas em aco 4130M ensaiados via carregamento em patamares
progressivos em meio 3,5 % NaCl e potencial catédico aplicado de -1200 mVagager (Fig. 2.5).
Esse autor observou uma fratura predominantemente por quase-clivagem no corpo de prova com
32 HRC, enquanto para 45 HRC o carater intergranular foi dominante. Os corpos de prova com
dureza intermediaria apresentaram uma mistura dos dois micromecanismos de fratura.

Martin et al. (2011) buscaram compreender os fenbmenos envolvidos na fratura do tipo
quase-clivagem induzida pelo hidrogénio por meio de analise da topografia da fratura obtida em
microscopia eletrénica de varredura e analise da microestrutura envolvendo microscopia
eletronica de transmissao Fig. 2.6. Foi demonstrado que as marcas de rio (ridges), caracteristica
comum observada nesse tipo de fratura, estdo correlacionadas com bandas de deformacéao
intensas e localizadas, processo este que é facilitado pela presenca de hidrogénio (mecanismo
HELP). Outro resultado obtido foi a demonstracédo que a fratura ocorre devido ao crescimento e
coalescimento de vazios que nucleiam e se propagam ao longo da intersecéo entre bandas de
escorregamento. Assim, foi demonstrado que a fratura por quase-clivagem envolve processos
relacionados a ductilidade do material (movimentagao de discordancias facilitada pelo hidrogénio)
e nao processos de clivagem (fratura fragil), apesar do nome. Esse fenbmeno também é
observado em agos martensiticos (CHO et al., 2021; MALHEIROS et al., 2022; ZAFRA et al.,
2018a).
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Figura 2.4 - Fractografias obtidas em ago 42CrMo4 apds ensaio em presenca de hidrogénio, nas
durezas de 246 HB (a), 281 HB (b), 307 HB (c) e 335 HB (d) (ZAFRA et al., 2018).

A fratura intergranular envolve a formagao e propagagao de trinca ao longo do contorno
de grdo. Esse tipo de fratura € comum em agos martensiticos de alta dureza, como observado
nas Figs. 2.4 e 2.5, apresentadas anteriormente. Tal fendbmeno pode ser causado por um efeito
sinergético devido a presenga do hidrogénio e a presenca de fases ou fendmenos que
enfraquegam o contorno de gréo (WANG et al., 2014a).
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Figura 2.5 - Fractografias obtidas em ago 4130M apds ensaio em presenca de hidrogénio, nas
durezas de 32 HRC (a), 36 HRC (b), 40 HRC (c) e 45 HRC (d) (MARTINIANO, 2021).

Figura 2.6 - Marcas de rio em fratura do tipo quase-clivagem em aco ferritico API X60 apds ensaio
em meio hidrogenado (MARTIN et al., 2011).

Nagao et al. (2018) avaliaram fraturas intergranulares de agos martensiticos com tensao
de escoamento proximas a 1000 MPa apds ensaios em presencga de hidrogénio. Suas andlises,
envolvendo microscopia eletrénica de transmissao, indicaram que a fratura intergranular ocorre

pelo acumulo de discordancias nos contornos do grao austenitico prévio, facilitando a decoesao
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desses contornos de alto angulo. Resultado similar foi obtido por WANG et al. (2014), que, apos
ensaio em ferro quase puro com alto teor de hidrogénio (25,8 ppm em concentragdo atémica),
observaram um acumulo de discordancias em regides abaixo da fratura intergranular. A Figura
2.7 apresenta a fratura e a imagem obtida via microscopia eletrénica de transmissdo (TEM) da

regiao logo abaixo da fratura.

| s— |

Figura 2.7 - Regido abaixo da fratura apresentando intensa deformacgao plastica (a - imagem
obtida via TEM) e fratura correspondente (b) (WANG et al., 2014b).

2.1.3. Influéncia do Material e Meio

A busca pela mitigagao da fragilizagdo por hidrogénio € constante e diversos estudos
buscam desenvolver materiais que sejam mais resistentes a esse fendbmeno, em especial agos
martensiticos, que sdo materiais mais susceptiveis. Bhadeshia (2016) cita alguns fatores que
podem auxiliar a mitigagdo desse fendmeno:

i. Oxidagcado negra: promove a formagédo de 6xidos de ferro na superficie do material,
diminuindo a permeabilidade do hidrogénio;

ii. Revestimento de cadmio e niquel: ambos elementos possuem baixo coeficiente de
difusdo de hidrogénio, porém o processo de eletrodeposi¢ao pode inserir hidrogénio no
material;

iii. Revestimentos duros: alumina, TiC, TiN, TiO2, Cr.03, WC, entre outros, que também
apresentam menor coeficiente de difusao do hidrogénio;

iv. Utilizacdo de armadilhas irreversiveis de hidrogénio que dificultam a difusdo do
hidrogénio no material.

A aplicagao dos trés primeiros tipos de mitigagdo ira depender da aplicagdo do

componente e de outros fatores operacionais, como o meio no qual eles serdo utilizados,
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temperatura de utilizagédo, resisténcia a desgaste, custo de revestimento, etc., ndo sendo,
portanto, uma solug¢édo de utilizagdo universal.

A fragilizagao por hidrogénio depende da presenca deste elemento no interior do material.
Dessa forma, sua difusdo no material sera um dos parametros responsaveis por uma maior ou
menor fragilizagdo. Essa movimentagao ira depender de fatores como estrutura cristalina, como
mencionado anteriormente, e da presenca e quantidade de armadilhas que podem ser reversiveis
ou irreversiveis. Essa classificagao ira depender da energia de interacdo hidrogénio-armadilhas,
guanto maior for essa energia (armadilhas irreversiveis) mais dificil € a difusao do hidrogénio no
material (NAGUMO, 2016).

Além das tentativas para evitar a entrada do hidrogénio no material, outra rota é a
modificacdo da microestrutura para aumentar a resisténcia do material ao hidrogénio por meio de
tratamentos térmicos (LI et al., 2017; WANG et al., 2020), ou modificagao da composi¢ao quimica.
Uma das alternativas mais utilizadas atualmente é a insercdo de elementos como molibdénio,
vanadio e niébio nos acos para favorecer a formagdo de carbetos destes que atuam como
armadilhas irreversiveis de hidrogénio, dificultando sua difusdo no material.

A adicao de vanadio, que apresenta forte afinidade com o carbono, formando carbonetos,
€ a alternativa mais estudada (ASAHI; HIRAKAMI; YAMASAKI, 2003; LI et al., 2019; PERAL et
al., 2019; WANG et al., 2019). Takahashi, Kawakami e Tarui (2012) observaram a presenga de
deutério (isotopo do hidrogénio) préximo a precipitados de vanadio, mostrando a capacidade
deste em reter hidrogénio como uma armadilha irreversivel (Fig. 2.8). Uno et al. (2008)
desenvolveram uma composig¢ao quimica com a presenca de vanadio que elevou a concentragéo
critica de hidrogénio utilizando ensaios de carga constante, para aplicagado em parafusos de
altissima resisténcia. Cheng et al. (2018) observaram uma diminui¢ao no coeficiente de difusao
do hidrogénio quando compararam um ago sem adi¢cdo de vanadio e outros com 0,039 % e

0,096 % em peso deste elemento, resultado semelhante ao obtido por Zhao, Wang e Li (2021).
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Figura 2.8 - Mapa de elementos em 3D obtido por tomografia atdmica, indicando a presenga de
isdétopos de hidrogénio (D) proximos a precipitados de carbeto de vanadio (D - deutério; V -
vanadio; C - carbono) (TAKAHASHI, KAWAKAMI E TARUI, 2012).

De forma semelhante ao V, o Nb também ¢é utilizado para diminuir o coeficiente de difusao
e também aumentar a resisténcia a fragilizagao por hidrogénio dos agos. Zhang et al. (2018a)
avaliaram agos de baixa liga e verificaram que a adi¢cdo de 0,055 % de Nb foi suficiente para
diminuir o coeficiente de difusdo dos materiais e melhorar a resisténcia a propagacao de trinca
induzida pelo hidrogénio. Outros trabalhos confirmam a eficiéncia do Nb para aumentar a
resisténcia a fragilizagao por hidrogénio (LIU et al., 2022; ZHANG et al., 2020), assim também
como o uso de Mo (JO et al., 2020; SEO et al., 2020).

Outro parametro importante a ser avaliado em relagao a fragilizagdo por hidrogénio é o
efeito de inclusdes. Inclusdes alongadas, como MnS, podem atuar como concentradores de
tensdo e, assim, aumentar localmente a tensdo hidrostatica, favorecendo o acUumulo de
hidrogénio, e, consequentemente, levando o material a ter uma maior susceptibilidade a
fragilizagdo por hidrogénio (MELO et al.,, 2019). Outros tipos de inclusdo também podem
favorecer a nucleagao de trincas induzidas por hidrogénio. Li et al. (2017) demonstraram que em
um acgo baixa liga, temperado e revenido em baixas temperaturas (200 °C a 400 °C), a presenca
de inclusdes esféricas de O-Si-Al-Ca favoreceu o aparecimento de trincas, enquanto para um aco
revenido a maior temperatura (600 °C), a influéncia dessas inclusdées nao era significativa. Moon,
Kim e Lee (2013) demostraram que a presencga de Ca favorece a formacgao de CaS, diminuindo
a quantidade de MnS, aumentando a resisténcia a fragilizagéo por hidrogénio do material.

Acos martensiticos, materiais mais utilizados para fabricacdo de fixadores na industria
Oleo e gas, tendem a ser mais susceptiveis a fragilizagao por hidrogénio quanto maior for a dureza
deste. Brahimi, Sriraman e Yue (2017) ensaiaram acos AlSI 4135 e 4340 sob potencial catédico
de -1,2 V em niveis de dureza entre 33 e 54 HRC e observaram que a tensao de falha foi menor,
quanto maior a dureza do material (Fig. 2.9). Resultado semelhante foi obtido por Li et al. (2017),
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onde ensaios de tracdo em baixa taxa de deformacdo revelaram que agos com menor
temperatura de revenimento, consequentemente maior dureza, apresentaram maior perda de
suas propriedades mecanicas (Fig. 2.10). Resultados semelhantes foram obtidos por Martiniano

(2021) em ensaios utilizando carregamento em patamares progressivos.
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Figura 2.9 - Tensdo de falha em fungao da dureza do material em ensaio de carregamento em
patamares progressivos para os agos AlSI 4340 e 4135 (Adaptado de BRAHIMI; SRIRAMAN;
YUE, 2017).
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Figura 2.10 - indices de fragilizagdo (HI), em relacdo a redugéo de area da segao transversal de
corpo de prova cilindrico, quando sdo comparados 0s ensaios ao ar e em presenga de hidrogénio,

em fungao da temperatura de revenimento dos agos (LI et al., 2017).
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Acos de maior dureza tendem a suportar maiores tensdes quando corpos de prova
entalhados sao ensaiados ao ar, porém, ao serem ensaiados em meio hidrogenado, observa-se
uma queda da tensdo maxima quanto maior a dureza dos materiais. Zafra et al. (2018) realizaram
ensaios de tracdo em baixas taxas de deformagao em corpos de prova entalhados e observaram
uma maior queda da tensdo maxima e da reducdo de area quanto maior a dureza dos acgos

ensaiados (Fig. 2.11).
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Figura 2.11 — Resultados tensdo maxima (Omax) € reducéo de area (RA) em ago 42CrMo4 em
diferentes durezas ensaiados ao ar e apds carregamento em hidrogénio gasoso (ZAFRA et al.,
2018).

O aumento da resisténcia a fragilizacao por hidrogénio em acos temperados e revenidos
a maiores temperaturas, levando a menores valores de dureza, pode ser explicado levando em
conta alguns fatores. O aumento da temperatura de revenimento promove a transformagéo da
martensita em carbonetos de ferro e diminuem a densidade de discordancias devido ao fendmeno
de recuperagao. O hidrogénio responsavel pela fragilizagdo do material € o reversivel (ou
difusivel). Assim, maiores temperaturas de revenimento tendem a aumentar a quantidade de
interfaces ferrita/cementita (armadilhas irreversiveis) e diminuir a quantidade de discordancias
(armadilhas reversiveis), aumentando a resisténcia do material a fragilizagédo (LI et al., 2017;
NANNINGA et al., 2010; ZAFRA et al., 2018). Foi observado também que o tratamento de duplo
revenimento pode melhorar a resisténcia do material, devido a essas modificagdes
microestruturais (WANG et al., 2020).
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Outro fator que influencia a fragilizagao por hidrogénio € o meio no qual o material esta
inserido ou a quantidade de hidrogénio presente no interior dele (WANG; AKIYAMA; TSUZAKI,
2006). Fixadores submarinos utilizados na industria 6leo e gas estao submetidos a processo de
protecao catédica via anodos de sacrificios para controle da corrosao (BRAHIMI, 2014), assim,
alguns estudos avaliam a influéncia do potencial catédico aplicado nos agos. Das et al. (2018)
realizaram ensaios de carregamento em patamares progressivos em trés agos de alta resisténcia
(35CrMo4, 41Cr4 e 36NiCrMo4) com durezas proximas a 42 HRC em diferentes potenciais
catodicos a temperatura ambiente. Foi observado que a tensao de falha diminui quanto mais
negativo o potencial aplicado, como pode ser observado na Fig. 2.12, onde potenciais acima ou
préximos do potencial de circuito aberto dos agos (=-0,6V) apresentam pouco ou nenhuma queda
na tensao quando comparado ao ar (proximos de 100 %). Enquanto potenciais mais negativos
podem atingir até 34 % do valor obtido ao ar, nesses casos também foi observado que a fratura
tende a ser mais intergranular. Zhang et al (2018b) avaliaram a influéncia de diferentes potenciais
catédicos na permeacéo de hidrogénio em agos X70, X80 e X100 e obtiveram maiores valores
de difusdo, concentragdo de hidrogénio e indice de fragilizagcdo com a aplicacdo de potenciais
mais negativos (Fig. 2.13).
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Figura 2.12 — Valores de tensao de fratura em ensaios de carregamento em patamares

progressivos em trés agos ARBL em diferentes potenciais catédicos (DAS et al., 2018b).
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Figura 2.13 — Concentragado de hidrogénio e indice de fragilizagdo em agos apds ensaios em
diferentes potenciais catddicos (ZHANG et al., 2018b).

2.2. Fragilizagao por Hidrogénio em Fixadores Submarinos

Fixadores sdo amplamente utilizados em situacdes nas quais sua falha pode provocar
consequéncias de grande porte: pontes, automaoveis, aeronaves, pogos de petrdleo, entre outros.
Por isso, o estudo de fragilizagdo envolvendo esse componente € extenso e ainda objeto de
estudo, de forma que toda sua cadeia produtiva é analisada e deve ser gerenciada de forma a
minimizar os riscos da ocorréncia de fragilizagao (BRAHIMI, 2006).

Como mencionado anteriormente, para que uma falha ocorra devido a fragilizagéo por
hidrogénio, é necessario que trés fatores estejam presentes simultaneamente: (i) o material seja
susceptivel ao fendbmeno (grande parte dos fixadores submarinos utilizados na industria dleo e
gas sdo de acos de alta resisténcia mecanica, portanto, susceptiveis a fragilizacdo por
hidrogénio), (ii) uma tensdo mecanica trativa esteja atuando no componente, seja uma tenséo
externa (aperto do parafuso) ou tensdes residuais provenientes da fabricagdo ou tratamentos
térmicos; e (iii) o hidrogénio esteja presente na microestrutura do material em quantidade
suficiente. A combinacao desses fatores pode levar a fratura, porém, devido ao transporte de
hidrogénio pela microestrutura ser um processo difusional, ou seja, dependente do tempo, a falha
pode demorar algum tempo para ocorrer, dependendo da severidade dos parametros
mencionados (BRAHIMI, 2014).

Os atomos de hidrogénio tendem a se difundir para os locais de maior tensao hidrostatica,

nos casos de fixadores apds serem tensionados, essa regiao é a raiz do filete das primeiras
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roscas ou o raio sob a cabega de um parafuso. A medida que a concentragdo de hidrogénio
aumenta, as propriedades mecanicas do material sdo deterioradas, fazendo com que um material
de comportamento ductil, passe a se comportar como um material fragil. Assim, uma microtrinca
induzida pela presencga do hidrogénio (ou criada por algum outro mecanismo) pode crescer e
provocar a ruptura do componente (BRAHIMI, 2014).

A relacao entre os resultados obtidos em laboratorio e as falhas ocorridas em campo ainda
¢ deficiente, ainda que algumas normas e praticas recomendadas procurem minimizar os efeitos
do hidrogénio (NAGUMO, TAKAI, 2019). Devido a complexidade do fenébmeno e as diversas
fontes de hidrogénio que podem surgir desde a produgao até aplicagdo do fixador, as normas
podem ser, em algumas situagdes inadequadas ou super-conversadoras (BRAHIMI, 2014).
Dessa forma, a utilizagdo de ensaios com corpos de prova entalhados busca se aproximar ainda
mais da realidade e das condi¢gdes ambientais de um fixador (NAGUMO; TAKAI, 2020; ZAFRA et
al., 2018b)

2.3. Metodologias para Avaliagao da Fragilizacao por Hidrogénio

A caracterizacdo e a avaliagdo da resposta de determinado material frente ao fendmeno
de FH sao essenciais em componentes que irdo trabalhar em meio hidrogenado ou que, no seu
processo produtivo, tenha passado por um procedimento que pode ter adicionado hidrogénio ao
material. Assim, diferentes metodologias podem ser aplicadas para realizar essa avaliagdo
dependendo do objetivo: classificar a susceptibilidade do material em relagdo a determinado
indice ou parametro, comparagao entre diferentes materiais, avaliagdo da agressividade do meio,
entre outros (ISO 7539-11, 2012; RUDOMILOVA; PROSEK; LUCKENEDER, 2018). A escolha de
qual metodologia utilizar ira depender, principalmente, da aplicagao final, do objetivo do ensaio e
da relagdo custo e tempo de ensaio (ISO 7539-11, 2017a). Dentre os ensaios mais comuns,
aplicaveis a corpos de prova nao trincados, podemos citar os seguintes:

e Ensaio sob carga constante (CLT);

e Ensaio em baixas taxas de deformagéo (BTD);

¢ Ensaio em carregamento em patamares progressivos (ISL);
¢ Ensaio de nanoindentacéo;

e Ensaio de puncionamento esférico (SPT).

O ensaio de tracdo sob carga constante (CLT), normatizado pela ISO 16573 (1SO, 2015a),
€ utilizado para se estabelecer a concentragao critica de hidrogénio no material ou a tenséo limite,
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a qual o mesmo pode ser submetido em determinada concentragao de hidrogénio. Nesse ensaio,
0 corpo de prova é submetido a uma tensdo constante até a falha ou até atingir um limite de
tempo, normalmente 100 h ou 200 h. A aplicagdo do hidrogénio pode ser feita de forma in situ,
hidrogenacgao do corpo de prova juntamente com a aplicagdo da carga mecanica, ou ex situ, com
hidrogenacgao e aplicagdo da carga realizadas em momentos diferentes. Dessa forma € possivel,
apos alguns ensaios, criar um grafico semelhante ao da Fig. 2.14, onde o eixo das ordenadas
pode representar a concentracdo de hidrogénio ou tensdo aplicada e o eixo das abscissas
representa o tempo. Assim, a reta horizontal do grafico representa a concentragdo ou tensdo

limite, esse é o resultado mais importante obtido nesse ensaio.

1,0

09 4————

0E-————

o [

Y 07 4—————

064+————

05

o N . SN W US| O S|

[

|
I
L
T
0,01 10 100 1000

Figura 2.14 - Grafico obtido no ensaio de carga constante em meio hidrogenado (Adaptado de
ISO, 2015). O eixo das ordenadas pode representar concentragdo de hidrogénio ou tensao

aplicada, enquanto o eixo das abscissas representa o tempo de ensaio.

A utilizagdo dos ensaios de carga constante aliada a calculos numéricos pode fornecer
informagdes importantes acerca dos mecanismos envolvidos na falha. Wang et al (2006)
avaliaram um acgo AISI em dois niveis de limite de resisténcia (B15 — 1450 MPa; B13 — 1320 MPa)
e duas condicdes de concentragao de tensao (Ki=4,9 e 2,1), a concentracao critica de hidrogénio
se mostrou menor quanto maior o nivel de resisténcia e concentrador de tenséo, os resultados
obtidos sdo apresentados na Fig. 2.15. Adicionalmente, por meio de simulagdes via elementos
finitos, eles observaram que, em ensaios ha mesma condi¢do, a concentragdo de hidrogénio no

pico de tensdo hidrostatica foi similar, independentemente do tempo de ensaio, porém tal
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concentracgao foi diferente para cada condigdo, sendo menor para a condigdo de maior resisténcia
e concentrador de tensdo. Ou seja, para determinada condigdo de concentrador de tensao e
resisténcia mecanica, a falha ira ocorrer apds a regiao de pico de tensao hidrostatica atingir

determinada concentragéo critica de hidrogénio.
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Figura 2.15 - Curva concentragao de hidrogénio vs tempo para falha e valores de concentragao
de tensdo no pico de tensao hidrostatica (WANG; AKIYAMA; TSUZAKI, 2006).

O ensaio de tracdo em baixas taxas de deformagao (BTD) se assemelha ao ensaio de
tracao convencional (ASTM E8, 2016), porém, nesse caso, a taxa de deformacao aplicada é mais
baixa, podendo variar de 10* a 107 s'. Essa baixa taxa é requerida, pois, o fendmeno de
fragilizagao por hidrogénio € dependente do tempo necessario para que o hidrogénio se difunda
aos locais de maiores tensdes hidrostaticas. A taxa de deformacéo a ser escolhida deve ser lenta
o suficiente para permitir a difusdo do hidrogénio, porém em tempos praticaveis em laboratério,
assim sendo, deve ser localizada na regiao demarcada em vermelho da Fig. 2.16. O uso de taxas
de deformacgao superiores pode levar a uma avaliagdo errbnea de um material, caracterizando-o
como permissivel de ser utilizado nas condigbes de servigo, porém taxas de deformacgdes
inferiores sdo capazes de condenar o material, além dessas produzirem melhor reprodutibilidade
e repetibilidade (NACE, 2004). O valor da taxa ideal a ser aplicada é dependente do material a
ser analisado e do meio de ensaio.

Esse ensaio gera uma curva tensao-deformagao que pode ser comparada a curva tensao-

deformagao do material ensaiado ao ar (Fig. 2.17), podendo, dessa forma, avaliar, de forma
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quantitativa, a perda de propriedades mecanicas no material devido a presenga de hidrogénio

(ASTM G129, 2013).
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Figura 2.16 - Taxa de deformacgéo a ser utilizada em ensaios de hidrogenagdao (ASTM G129,

2014).
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Figura 2.17 - Curva tensdo-deformacgio, obtida em ensaio com baixa taxa de deformacao

utilizando diferentes potenciais catédicos e ao ar (Adaptado de Zhang et al., 2018).

Diversos trabalhos comparam as taxas de deformacdo utilizadas nos ensaios
BTD(REHRL et al., 2014; ROLLINS et al., 2016; VENEZUELA et al., 2018; WANG; AKIYAMA,;
TSUZAKI, 2005b). Momotani et al (2017) avaliaram diferentes taxas de deformacgao para um ago

carbono com limite de resisténcia préximo a 1500 MPa em um corpo de prova plano. O grafico
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obtido pelos autores, relacionando alongamento e taxa de deformagao, mostrado na Fig. 2.18a,
se assemelha ao grafico da Fig. 2.16, onde os marcadores cheios representam os resultados dos
corpos de prova hidrogenados e os marcadores vazios representam os resultados sem
hidrogénio. A Figura 2.18b representa os graficos tensdo-deformagéo obtidos nas diferentes
taxas.
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Figura 2.18 - Resultados em diferentes taxas de deformagéo: alongamento versus taxa de
deformacgao (a) e tensao-deformacéo (b) (adaptado de MOMOTANI et al., 2017).

O ensaio BTD também pode ser utilizado em corpos de prova entalhados, nesses casos,
o principal parametro obtido no ensaio € a tensdo maxima, podendo ser comparada com a tenséo
maxima obtida no ensaio ao ar para se determinar um indice de fragilizacdo. Matsumoto e Takai
(2016, 2018) utilizaram ensaios em baixa taxa de deformag¢ao em corpos de prova entalhados,
primeiramente, eles verificaram a velocidade de ensaio adequada para a metodologia e chegaram
a conclusao de que velocidades abaixo de 0,01 mm/min sio ideais para esse tipo de ensaio em
acos de alta resisténcia. Outro resultado obtido por eles foi a comparacio de resultados entre os
ensaios BTD e os ensaios de carga constante, onde a tensao limite deste ultimo se aproxima da

tensdo maxima obtida no primeiro ensaio.
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2.4. Corpos de prova entalhados, difusao e tensao hidrostatica

Diversos trabalhos e autores corroboram com a ideia de que a distribuigdo interna de
hidrogénio em acos de alta resisténcia quando submetidos a uma tensdo mecénica externa &
determinada pela tensao hidrostatica. O aumento do espacamento atdbmico promovido por esse
efeito, favorece a difusdo dos atomos de hidrogénio para os locais de maiores tensdes
hidrostaticas, normalmente préximos a concentradores de tensdo como filetes de rosca de
fixadores. Assim sendo, um acumulo de hidrogénio pode atingir uma determinada concentragao

critica que, aliada a tensdo mecéanica aplicada ao componente, pode provocar a falha do mesmo.

2.4.1. Difuséo de H: Leis

Ao longo do tempo, diferentes equagdes para difusdo do hidrogénio nos materiais foram
propostas, baseadas principalmente no gradiente de concentragdo desse elemento e na
distribuicdo de tensdo hidrostatica. Tais equacionamento se baseiam na classica lei de Fick,
Eq. (2.1) (CALLISTER; RETHWISCH, 2016):

X_plt (2.1)
A tenséao hidrostatica € a componente da tensao principal responsavel pelo aumento do
volume (e consequentemente do pardmetro de rede) da estrutura cristalina em carater elastico,
ou seja, sem movimentacgao de discordancias, e pode ser calculada como a média das tensoes
principais (Eq. 2.2). Esse efeito favorece a concentragédo de hidrogénio além de contribuir para a
propagacao de trincas, por ser a regido de maior estado triaxial de tensées (CAYON et al., 2021a).
oy = 002T% 2.2)
Atualmente, um dos modelos mais aceitos é o proposto por Krom e Bakker (KROM;
BAKKER, 2000) que é baseado em diversos fatores, tais como, no equilibrio entre o hidrogénio
armazenado nas armadilhas e nos instersticios, aquele transportado devido ao gradiente de
concentragao, o hidrogénio difundido devido a triaxialidade de tensbes e deformagdes plasticas,
cujo equacionamento foi sendo desenvolvido e aprimorado ao longo dos anos (Eq. (2.3))

(LUFRANO; SOFRONIS, 1998; SOFRONIS; MCMEEKING, 1989).



27

Gradiente de Concentragao ‘ Deformacao Plastica ‘
C, + Cr(1— 07)3C, v.TC| 7 (DLCLVH o ) (2:3)
— ———Vo
C, ot Eabe RT M
| Intersticios e Armadilhas ‘ Estado triaxial de tensGes
Onde:
" C.: Hidrogénio presente nos instesticios;
" Cr: Hidrogénio presente nas armadilhas;
= t: tempo;
. B1: ocupagao do hidrogénio nas armadilhas (valor de 0 a 1);
. D.: Coeficiente de difusdo do hidrogénio intersticial;
" Vu: volume parcial de hidrogénio em solugéo sélida, constante, para agos: 2 x 103
mm/mol;
" R: constante universal dos gases (8,314 J/mol.K);
. T: temperatura absoluta (K);
] on: tensdo hidrostatica;
. €p: deformacao plastica equivalente;
. Nt: numero de armadilhas por unidade de volume.

A Equacdo (2.3) possibilita uma solugdo para determinagdo da concentragdo de
hidrogénio nos intersticios (C.) em fungédo do tempo, estando esse parametro relacionado com
Cr. Trabalhos anteriores (TAHA; SOFRONIS, 2001) indicaram também que a parcela relacionada
a deformacgéo plastica pode ser desprezada em casos de tempos longos de ensaio e baixas taxas
de deformagio, nesses casos, a forga motriz para difusdo do hidrogénio sera a tensédo
hidrostatica. Além disso, os ensaios foram realizados em condigao quase-estatica, havendo
deformagao plastica quase zero (DEPOVER; HERTELE; VERBEKEN, 2019).

Assim sendo, a equacgao para difusdo de hidrogénio pode ser simplificada da seguinte

forma:

ac,

Bk~ V(DesVC,) + V(2L Vg, ) = 0 (2.4)
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Considerando D¢ um coeficiente de difusdo efetivo, relacionando o hidrogénio

armazenado nas armadilhas e o hidrogénio ‘livre’ para difusao.

2.4.2. Entalhes e Tensé&o hidrostatica

Depover, Hertelé e Verbeken (2019) avaliaram a influéncia da distribuicdo de tensao
hidrostatica e sua relagdo com a concentragdo de hidrogénio na fragilizagdo de agos DP, foram
utilizados corpos de prova com e sem entalhe e com hidrogenagao in-situ e ex-situ. Simulagdes
utilizando método dos elementos finitos foram realizadas para avaliar a distribuicdo de tenséo
hidrostatica e de hidrogénio. A Figura 2.19 apresenta uma comparagao dos niveis de tensao
hidrostatica (on) e da concentragao de hidrogénio ([H]) calculada pela Eq. (2.4). Observa-se que
os locais de maior concentracado de hidrogénio e tensdo hidrostatica sdo semelhantes e ainda
apresentaram carater de fratura mais fragil no local circulado em branco. Outro fator observado
por eles foi a presenga deletéria de 6xido de aluminio na regido do pico de tensao hidrostatica

que agravou a fragilizagao.

(H] (ppm)

Figura 2.19 - Sobreposigdo da superficie de fratura com os resultados numéricos de tensao
hidrostatica e concentragdo de hidrogénio (DEPOVER; HERTELE; VERBEKEN, 2019).

Cayon et al. (2021) avaliaram um ago usado em tubulagédo da industria dleo e gas e outro
usado em componentes estruturais da industria petroquimica em relagdo a fragilizagédo por
hidrogénio utilizando corpos de prova de diferentes entalhes. Os autores observaram, apés uma
simulagédo via elementos finitos, que os picos de tenséo hidrostatica e deformagéo plastica
equivalente se encontram ligeiramente afastados e préximo ao entalhe, respectivamente. Esse
fato, aliado as fractografias realizadas, indicaram que o processo de nucleagéo e crescimento de
trinca ocorreram nesses locais, devido ao maior acimulo de hidrogénio (locais de maior tenséo

hidrostatica) e maior triaxialidade de tensées. A Figura 2.20 apresenta o resultado das simulagdes
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envolvendo um aco de composicido quimica 3Cr-1Mo-0,25V, com raio de entalhe de 0,5 mm e
5,0 mm, utilizando a tensdo maxima de ensaio em trés condigbes de hidrogenagado: 10 mA/cm?
(mais agressiva e menor tensao maxima), 5 mA/cm? e 1 mA/cm? (menos agressiva e maior tensao
maxima). Observa-se que condigcdes que atingiram uma maior tensdo de ensaio (1 mA/cm?),
alcangaram maiores valores de tensao hidrostatica, ou seja, uma maior quantidade critica de
hidrogénio foi necessaria para ocorrer a falha para o caso do raio de 0,5 mm. Enquanto para o
raio de 5,0 mm, a fratura da condicdo menos agressiva de hidrogenacao (1 mA/cm?) ocorreu por
deformacgao plastica, sem agao do hidrogénio, mesmo atingindo uma tensao hidrostatica mais
elevada, a combinagdo desta com a quantidade de hidrogénio fornecida pelo sistema foi
insuficiente para provocar a falha. As demais condicbes apresentaram pouca ou nenhuma
deformacao plastica, predominando o mecanismo de fragilizagdo e difusdo devido ao acumulo

nos locais de maior tensao hidrostatica.
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Figura 2.20 — Resultados das simulagdes via elementos finitos em diferentes condicbes no ago
3Cr-1Mo-0,25V (CAYON et al., 2021b)

Zafra et al. (2018) avaliaram a influéncia do hidrogénio em agos 42CrMo4 temperados e

revenidos utilizando ensaios de tragdo em corpos de prova lisos e entalhados apds carregamento
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em hidrogénio gasoso. Os autores observaram uma maior fragilizagdo nos corpos de prova de
maior dureza (menor temperatura de revenimento), assim como uma mudanga da superficie de
fratura, como apresentado na Fig. 2.2. Analises via elementos finitos (Fig. 2.21) apresentam o
perfil de tensdo hidrostatica para diferentes carregamentos até a fratura, observa-se que um
aumento da tensdo aplicada leva a um aumento da tensio hidrostatica e da triaxialidade de
tensdo, sendo o ponto maximo proximo ao entalhe, porém a medida que a tensdo aumenta, o

pico tende a se movimentar alguns micrometros se afastando do entalhe.

1000
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Figura 2.21 - Perfis de tensao hidrostatica em ago 42CrMo4, revenido a 650 °C, submetido a

diferentes carregamentos mecanicos, sendo o perfil 6 a tensdo referente a falha.

A avaliacdo de parametros de tenacidade a fratura, como fator intensidade de tensao
critico (Kic) € de fundamental importancia para componentes susceptiveis a fragilizagao por
hidrogénio, para avaliagdo da integridade estrutural do mesmo. Cayon et al (2021) buscaram
avaliar a tenacidade a fratura (K)) utilizando corpos de prova cilindricos entalhados com raio de
0,5 mm analisando a superficie de fratura e a forgca maxima obtida no ensaio, aplicando as Egs.
(2.5) e (2.6) (RAMAN; JONES, 2021). Comparando os resultados com os ensaios de tenacidade
a fratura convencional utilizando corpos de prova C(T), foi observado um erro de + 15 %, podendo

ser considerado um método simplificado e adequado para calculo dessa propriedade.

K, = M,,P,\ma (2.5)

M, = % [1 +0,5 (%) +0,375 (%)2 ~ 0,363 (%)3 +0,731 (%)4] (2.6)
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= K: fator intensidade de tenséo;

= M coeficiente;

= Pn: tensdo de membrana, calculada utilizando a secdo maior do corpo de prova
(desconsiderando entalhe);

= a: somatodrio do tamanho da trinca sub-critica e profundidade do entalhe;

= r:raio da se¢ao do corpo de prova contendo o entalhe.

Algumas fraturas apresentaram crescimento ndo concéntrico das trincas, dessa forma,

um tamanho de trinca efetivo (aef) € calculado de acordo com o esquema da Fig. 2.22

Figura 2.22 - Calculo do tamanho de trinca efetivo.

A determinagao do Kic do material € de fundamental importancia para avaliagao da
integridade estrutural do componente, assim sendo um dos métodos mais utilizados pela industria
6leo e gas é por meio do diagrama FAD — Failure Assessment Diagram (Diagrama de Avaliagao
de Falhas), proposto pelas normas BS 7910 (BS 7910, 2013) e APl 579-1/ASME FFS-1 (API;
ASME, 2007). Duas relagdes sdo analisadas nesse diagrama, enquanto no eixo Y a relagao entre
o fator intensidade de tensao na ponta da trinca (K|) e a tenacidade a fratura do material (Kic)
relacionada, o eixo X representa a relagcdo entre a tenséo aplicada e a tensdo de escoamento do
material. Inicialmente, valores dessas relagdes maiores que 1 representam fratura fragil e colapso
plastica, respectivamente. Adicionalmente, uma divisdo entre duas regides no grafico é realizada
utilizando a denominada curva locus de falha, pontos acima da curva indicam um risco de falha.
Para o caso de agos baixa liga, a curva utilizada é de acordo com a Eq. (2.7), assim sendo o

diagrama FAD pode ser exemplificado pela Fig. 2.23.

K, = (1—0,1412)x(0,3 + 0,7¢(-0:65 #)) (2.7)
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Figura 2.23 - Esquema de um diagrama FAD.

Dependendo do meio a qual o componente esta submetido, pode haver uma alteracao
das propriedades do mesmo, dessa forma, é adequado adaptar o diagrama FAD para condigdes
onde a intensidade de tensbes maxima passa de Kic para Krn e de oy para o, substituindo as
propriedades do material para valores limiares dependentes do meio, dessa forma, um retangulo
é criado no diagrama FAD (Fig. 2.24).

1.2

Regido ndc admissivel
Ki = Kyiar 1,0 1 Critéric de falha ao ar dado
pela linha critica
08 4 Regido de propagacdo de
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K=Ky 0,4
Regldo admissivel
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0,0 : : : : :

0 0,2 04 0,6 0,8 1 12 14
O =0y G = 0Oys

Figura 2.24 - Diagrama FAD modificado (FERREIRA, 2017).

De acordo com Ferreira (2017), a analise com o diagrama FAD modificado é valida
quando o componente nao esta sujeito a carregamentos ciclicos, as condigdes de ensaio para
obtencdo dos parametros Ky e own representam os esperados na pratica, além de praticas

adequadas dos ensaios, como tempo suficiente de ensaio e taxas lentas de deformacgéo. Um fator
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de seguranga (fs) pode ser utilizado devido as incertezas de medigéo e condigdo de campo para
o parametro Ky, enquanto no eixo X, a determinagao de ow pode ser feita utilizando corpos de
prova lisos (sem entalhes ou trincas). Assim sendo, o diagrama FAD modificado apresenta trés
regides distintas:
A. Regiao ndo admissivel: critério de falha relacionado as propriedades do material ao
ar (Kic) e limite de escoamento do material (oy);
B. Regiado de propagacao de trinca assistida pelo meio: deterioragdo das propriedades
mecéanicas em fungao de influéncias do meio, como fragilizagao por hidrogénio, assim
sendo, a substituicdo de parametros para Ki, € Oin;

C. Regiao admissivel: ndo ha propagacgéao de trincas ou falhas.

CAYON et al (2021) por meio dos resultados obtidos, analisou os resultados utilizando um
diagrama tipo FAD (Fig. 2.25), aplicando as Egs. (2.8) e (2.9). Através dessa ferramenta é
possivel fazer uma avaliagdo simultinea do processo de colapso plastico e fratura fragil para

componentes estruturais que contenham uma trinca.

_ Kin
Ky = 2 (2.8)
Pme re.
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Figura 2.25 - Diagrama FAD obtido por CAYON et al (2021).

Analisando o diagrama FAD da Fig. 2.25, pode ser observado que todos os ensaios

apresentaram uma interagao de fratura fragil e colapso plastico no modo de fratura, justificando
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0 uso de tal diagrama para avaliar essas situagdes. Pode também ser observado que as
condi¢gdes de menor fragilizacdo (quadrados na figura) estdo préximas a linha FAL, enquanto
casos mais frageis estao distantes da mesma, indicando que estas falharam devido a um efeito
significativo do hidrogénio.
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CAPITULO Il

METODOLOGIA

Neste capitulo sdo apresentadas as metodologias utilizadas para avaliagédo da fragilizagao
por hidrogénio de um ago AISI 4340 tratado termicamente com diferentes niveis de dureza,
utilizando ensaios de tracdo em corpos de prova entalhados e lisos. As principais etapas e
resultados esperados estdo apresentados na Fig. 2.26. Inicialmente sdo apresentadas as etapas
e técnicas utilizadas no tratamento térmico e na caracterizagdo metallurgica desse material. Em
seguida sao apresentadas informagdes acerca das simulag¢des via método dos elementos finitos
(FEA) para definigdo das dimensdes dos corpos de prova e perfis de tensao hidrostatica (on). Um
tépico relacionado a fabricagdo e verificagcdo dimensional dos corpos de prova é apresentado.
Em seguida, os ensaios envolvendo o fendbmeno de fragilizacdo por hidrogénio nos corpos de
prova lisos (BTD) e entalhados (nBTD e CLT) sédo apresentados, assim como a metodologia para

determinagédo da tenacidade a fratura em meio hidrogenado.

AlS| 4340 Determinagdo Kt Fragilizagédo por Hidrogénio
Tratamento Térmico _ Simulacao FEA e e Ensaios BTD _ | Ensaios nBTD e
e Caracterizacdo = Fabricacdo CPs i i CLT
o - = Dimensional CP = Ensaios ao ar * Ensaios ao ar
= 3 2
. 3§ rggo:ﬁgon-u%gmm » Fabricacéo « HI [RA e AL] « Hi [g]
« Metalografia - Determinag&o oh - Fractografia * Comparagd CLT
» Ensaios de Tragdo « Fractografia

Figura 2.26- Principais etapas e resultados esperados desse trabalho.



36

3.1. Caracterizagcao do Material

Para este trabalho foi utilizado um aco AISI 4340 comercial, comumente utilizado na
industria 6leo e gas em componentes de equipamentos, principalmente fixadores, devido a sua
combinacao de elevada resisténcia mecanica, elevada temperabilidade e boa tenacidade. O
material foi fornecido em 6 barras de 12,7 mm de didmetro que passaram por analise de
composigdo quimica via espectroscopia de emisséo 6tica por descarga luminescente (GDS —
glow discharge spectrometry). O equipamento utilizado foi da marca LECO, modelo GDS 500,
resolugéo de 0,001 % em peso. Para determinagéo dos teores de C e S, foi utilizada a técnica de
combustdo infravermelho, para avaliagdo mais precisa desses elementos. O equipamento
utilizado foi um analisador automatico da marca Quimitron, modelo QCS 1232, acoplado a uma
balanca de precisao da marca Sartorius.

Em seguida, foram cortadas se¢bes das barras com, aproximadamente, 50 mm de
comprimento (Fig. 2.27) e tratadas termicamente. Inicialmente foi realizada uma etapa de
solubilizacdo a 870 °C no campo austenitico durante uma hora, seguido de témpera em 6leo. As
amostras, entdo, foram revenidas em diferentes temperaturas durante uma hora utilizando forno
Jung, numero 5786, Modelo 2513, seguido de resfriamento em 6leo para evitar o surgimento de
fases deletérias (SILVA; MEI, 2010).

[ Tratamentos Térmicos ] [ Composigdo Quimica J
e I
i (D (D }

[ Corpos de prova ]

Figura 2.27 - Esquema dos cortes realizados nas barras.

A dureza Vickers desses corpos de prova foi medida utilizando durémetro Stiefelmayer-
Reicherter, modelo KL-4, com carga de 10 kgf (HV10), apds corte em sua segao transversal para
evitar qualquer camada descarbonetada na superficie (Fig. 2.28). Dessa forma, uma relagéao entre
temperatura de revenimento e dureza do material foi obtida para que os corpos de prova a serem

utilizados nas etapas posteriores pudessem resultar em durezas de 32, 36 e 40 HRC (durezas
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comumente utilizadas em fixadores). A conversao entre dureza Vickers para Rockwell foi feita de
acordo com a norma ASTM E140 (ASTM, 2019).

HV10
Medicgo |
> Dureza ®

>» (R R
®

Figura 2.28 - Esquema do corte e medigao de dureza nos corpos de prova tratados termicamente

para definicbes das temperaturas de tratamentos térmicos.

As amostras com as durezas de 32, 36 e 40 HRC passaram por uma etapa de
caracterizagdo da microestrutura do material. As seguintes técnicas e equipamentos foram
utilizados:

e  Microscopio ético da marca Olympus, modelo BX51M, equipado com camera digital

Zeiss modelo AxioCam ICc5 para aquisicdo de imagens;
e  Microscopio eletrénico de varredura de alta resolugao (MEV/FEG) da marca Zeiss,
modelo Supra 40;

o  EspectrOmetro de raios-X por energia dispersiva (EDS) Bruker, modelo XFLash 630M

acoplado ao MEV.

Por meio das técnicas supracitadas, foi possivel determinar: (i) o tamanho do antigo grao
austenitico, (ii) fases e microconstituintes presentes e (iii) teor e composi¢gao quimica e formato

das inclusdes presentes.

i. Tamanho do antigo grao austenitico:

Para determinagao do tamanho do antigo grao austenitico foi utilizada uma amostra que
foi apenas temperada (870 °C por 1 h seguido de resfriamento em 6leo), preparada
metalograficamente na sua secado transversal (semelhante as amostras de dureza) por meio de
lixamento e polimento utilizando discos de polimento e suspenséo de diamante até granulometria

de 1 um. Em seguida foi realizado ataque com reagente metalografico Tepol.
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O didmetro médio do antigo grao austenitico foi medido de acordo com a norma ASTM
E112 (ASTM, 2021), utilizando o método dos interceptos de Heyn. Foram avaliadas 10 diferentes
regides. O célculo da incerteza, conforme a norma citada, é realizado por meio da Eq. (3.1):

95 % Cl=txﬁs (3.1)

Sendo t o multiplicador do intervalo de confianga de 95 %, s o desvio padréo, n o numero

de campos utilizados e 95 % CI o intervalo de confianga de 95 %.

fi. Analise do teor e composi¢cao quimica das inclusées

A quantificagao das inclusées foi realizada em secao longitudinal das barras ja revenidas
por meio de soffware de analise de imagens ZenCore utilizando as imagens obtidas via
microscopia otica. Foram adotados os procedimentos recomendados pelas normas ASTM E45
(ASTM, 2018a) e ASTM E1245 (ASTM, 2016a) quantificacdo de fases utilizando analise
computacional. Para essa etapa, foram registradas imagens de 15 regides diferentes e aleatérias
de uma amostra de cada uma das 6 barras utilizadas nesse trabalho, visto que a temperatura de
revenimento utilizada nesse trabalho nao afeta a morfologia e/ou possivel solubilizagdo das
inclusdes presentes no ago, principalmente sulfetos de manganés (MnS) (SHAO et al., 2011). As
amostras, analisadas em sua seg¢ao longitudinal, foram preparadas metalograficamente de forma

usual, com lixamento e polimento até suspensao de diamante de 1 um.

il Fases e microconstituintes presentes

Apods o tratamento térmico de revenimento nas temperaturas adequadas para atingir as
durezas de 32, 36 e 40 HRC, as amostras tiveram suas microestruturas analisadas via
microscopia 6tica e microscopia eletrénica de varredura apos ataque metalografico com reagente
Nital 2%.

iv. Caracterizagdo Mecénica

As propriedades mecanicas do material nas condi¢des a serem avaliadas (32, 36 e 40
HRC) foram obtidas por meio de ensaio de tragdo convencional seguindo a norma ASTM E8
(ASTM, 2016b). Os corpos de prova, com didmetro da sec¢do util de 6,00 £ 0,10 mm foram
usinados em torno do tipo comando numérico computadorizado, do fabricante ROMI modelo GL
240 M, ap0ds o tratamento térmico das barras. O equipamento utilizado para o ensaio de tragao
foi uma maquina de ensaio universal do fabricante Intermetric, modelo iM, com capacidade de

50 kN, acoplado a uma célula de carga HBM U10M de faixa nominal de 50 kN (certificados de
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calibragao nos Anexos A e B). Foi utilizada uma velocidade de 0,5 mm/min durante todo o ensaio.
O limite de escoamento, limite de resisténcia e alongamento foram determinados com os dados
fornecidos pelo equipamento.

Ap6s o0 ensaio, os corpos de prova tiveram seu didmetro final medido e a redugéo de area
calculada comparando com o didmetro inicial do corpo de prova. Ambas as medicbes foram
realizadas utilizando paquimetro digital Mitutoyo, de resolugdo 0,01 mm e faixa nominal de
150 mm. Trés corpos de prova de cada dureza foram ensaiados, cinco ciclos de medi¢ao foram
realizados sob temperatura controlada de 20 °C.

3.2. Definigdo da Geometria dos Corpos de Prova

A norma ISO 16573 (ISO, 2015b) sugere a geometria e as relagdes entre as dimensdes
do corpo de prova da Fig. 2.29, utilizando D = 10 mm. Porém, a mesma permite que outras
configuragdes de corpos de prova sejam utilizadas. Assim, para adequar a infraestrutura presente
no LTAD-UFU, foram escolhidos os seguintes valores: D = 8,33 mm, d = 5,00 mm, L, = 60 mm.
Apenas o valor do raio do entalhe (r) foi variado para se obter diferentes valores de K; que fossem

interessantes para o estudo.

Cs Relagao Valor
3 - d/D 0,6
3 f———2 D 0,01 0u0,02
P
f)’ " \\1 LcID 7
A BN A

Figura 2.29 - Sugestao de corpo de prova entalhado recomentado pela norma ISO 16573 (ISO,
2015b).

Um dos objetivos do trabalho é avaliar a influéncia do raio do entalhe e,
consequentemente, do perfil de tensao hidrostatica na fragilizacao por hidrogénio. A severidade
do entalhe pode ser avaliada por meio do fator concentrador de tenséo K;, calculado pela Eq.
(3.2):

Tens do maxi na

t (3.2)

Tens ao nom nal
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Onde o numerador equivale a maior tensdo atuante no corpo de prova que sera na raiz
do entalhe, enquanto o denominar equivale a tensdo nominal que esta sendo aplicada em relagao
a secgao transversal entre as raizes do entalhe. Essa relagdo pode ser obtida por solugdes
numeéricas disponiveis na literatura ou por meio de simulagéo via método dos elementos finitos.

A escolha do valor do raio do entalhe (r) € de fundamental importancia, pois ele esta
diretamente relacionado ao K; e ao perfil de tensao hidrostatica que guia a difusdo do hidrogénio
no corpo de prova. Assim, foi calculado o fator concentragdo de tenséo da regido da raiz do
entalhe por meio de uma analise elastica (linear) de elementos finitos utilizando o software Ansys,
aplicando um modelo 2D-axissimétrico. O tamanho do elemento de malha, do tipo quadratico, foi
variado com o objetivo de se realizar um estudo inicial de convergéncia de malha (Fig. 2.30), para
as analises posteriores foi utilizado um elemento de malha de tamanho 0,02 mm (Fig. 2.31).

4,40

4,20

3,80
3,60 &'
3,40
3,20
3,00

2,80
0,5 0,4 0,3 0,2 0,1 0

Tamanho do Elemento (mm)

Figura 2.30 - Estudo de convergéncia de malha para definigdo do elemento de malha para as

simulacdes desta dissertacao.

Figura 2.31 - Malha utilizada e detalhe da regi&o do entalhe.
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Foram avaliados diferentes raios de entalhe na simulacao via elementos finitos e, com as
informacdes obtidas foram escolhidas trés configuragbes para os ensaios a serem realizados
posteriormente, observando referéncias na literatura e ferramentas de usinagem disponivel:
1,00 mm (R1), 0,20 mm (R0,2) e 0,05 mm (RO0,05) (Fig. 3.7). Esses parametros correspondem
aos seguintes valores de K, respectivamente: 2,3, 4,2 e 7,5. O valor de K; intermediario (4,2) é
semelhante ao encontrado na norma ASTM F519 (ASTM, 2018b).

Figura 2.32 — Raios de entalhe utilizados nesse trabalho: 1,00 mm (a), 0,20 mm (b) e 0,05 m (c).

As solugdes propostas pela simulagéo via elementos finitos foram comparadas com os
estudos realizados por Noda e Takase (2006) que apresentam uma solugdo analitica para a
determinacédo do K: em corpos de prova cilindricos com entalhe em “V” submetidos a esforgcos
trativos. A Tabela 2.1 apresenta os valores de K; para as condi¢des utilizadas nesse trabalho
utilizando a solugao analitica e via simulagao de elementos finitos. Essa comparacgao € importante

para facilitar a possivel alteragdo da geometria de corpos de prova para outros estudos.

Tabela 2.1 - Comparagao entre as solugdes analiticas e a obtida via elementos finitos nas
condicdes de raio de entalhe utilizados nessa dissertagéo.

Solugao R1.0 R0.2 R0.05
Noda e Takase (2006) 2,32 4,21 7,51
Elementos Finitos 1,93 3,80 7,21
Diferenga 20 % 1% 4%

Os valores de K: encontrados em alguns trabalhos de base para esse estudo também
foram analisados via as equagdes de Noda e Takase (2006). As comparacgdes sao apresentadas
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na Tab. 2.2. E possivel perceber que o valor proposto pela norma ASTM F519 (ASTM, 2018b) é
similar ao da solugdo analitica, porém os valores descritos por alguns autores na literatura se

diferenciam de forma significativa dos valores encontrados pela solugéo analitica.

Tabela 2.2 - Comparagao entre os valores de Kt propostos pela literatura e determinados pela

solucao analitica.

K, Dimenso6es (mm)
K .
Referéncia t (Solucgao Diferenca (ver Fig. 2.29)
(Proposto) ]
Analitica) D d r
ASTM F519
3,3 3,21 3% 6,35 4,45 0,23
(ASTM, 2018b)
(WANG; AKIYAMA,;
49 6,05 19 % 10,0 6,0 0,10
TSUZAKI, 2006)
(KIM et al., 2009) 3,3 417 21 % 10,0 6,0 0,25
(AKIYAMA et al.,
2011) 2,1 2,72 23 % 10,0 6,0 0,80
(ZAFRA et al.,
2018a) 4,2 5,14 18 % 9,0 5,0 0,15
a

Uma das principais analises a serem realizadas nessa dissertacdo é a relagao entre o
perfil de tensdo hidrostatica e a susceptibilidade a fragilizacdo por hidrogénio dos agos. Assim
sendo, uma andlise elasto-plastica (n&o linear) via método dos elementos finitos foi realizada por
meio de software Ansys de forma a avaliar a tensao hidrostatica e deformacéo plastica ao longo
da espessura do corpo de prova (CAYON et al., 2021) utilizando as curvas tens&o-deformagao
verdadeiras obtidas no ensaio de tragcdo (Fig. 3.8). Essa analise deve ser feita visto que, em
alguns ensaios hidrogenados, a raiz do entalhe serd submetida a condi¢gdes fora da regido
elastica, onde o K; ja ndo é um parametro determinante da distribuicdo das tensdes no corpo de

prova.
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Figura 2.33 — Curvas tensdo-deformacao verdadeira utilizadas nas simulacbes via elementos

finitos (até o limite de resisténcia a tragao).

3.3. Fabricagao e Verificagao Dimensional de Corpos de Prova

Os ensaios envolvidos na avaliagdo da susceptibilidade a fragilizagéo por hidrogénio nos
materiais analisados nessa dissertagao utilizam corpos de prova lisos, ou seja, sem entalhe
(ensaios BTD) e corpos de prova entalhados (nos ensaios nBTD e CLT). O primeiro foi fabricado
de acordo com as dimensdes e recomendagdes das normas ASTM E8 (ASTM, 2016b) e ASTM
G129 (ASTM, 2014), utilizando didmetro da sec¢ao util de 6,00 £ 0,10 mm e comprimento util inicial
de 30,0 £ 0,5 mm. Os corpos de prova entalhados seguiram as recomendagdes da norma ISO
16573 (ISO, 2015b), cujas principais dimensdes foram anteriormente apresentadas (Fig. 2.29).
Os corpos de prova foram usinados utilizando torno CNC do fabricante ROMI modelo GL
240 M, todos foram usinados apoés o tratamento térmico. Os corpos de prova convencionais (sem
entalhe) passaram por um lixamento com granulometria #1200 para atingir a rugosidade
recomendada pela norma ASTM G129 (ASTM, 2014) (rugosidade média (Ra) inferior a 0,25 um).
Apos a fabricagao, os corpos de prova tiveram sua geometria e tolerancias verificadas por
meio de paquimetro, micrémetro e projetor de perfil, todos calibrados. Além disso, também foi
medida a dureza dos corpos de prova, o resultado desta, para alguns corpos de prova, se
encontra disponivel no Apéndice A. Os parametros medidos e os instrumentos de medicao
utilizados sao explicitados na Tab. 2.3, os certificados de calibragdo destes se encontra ano

Anexo C. Foram realizados cinco ciclos de medicao, sob temperatura controlada de 20 °C.



Tabela 2.3 — Parametros medidos e instrumentos de medigéo utilizados.
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Corpo de . Instrumento de Faixa de
Parametro . Fabricante Resolugédo .
Prova Medicao Medigao
Diametro Microbmetro Digital  Mitutoyo 0,001 mm 25 mm
Durémetro
Tragéao Dureza Mitutoyo 0,5 HRC 70 HRC
. Rockwell
convencional
Rugosidade Taylor
Interferémetro 0,002 pm -
(Ra) Robson
Diametro
Paquimetro Digital  Mitutoyo 0,01 mm 200 mm
Externo
Diametro
Projetor de Perfil Mitutoyo 0,001 mm 50 mm
Tragao Interno
Entalhado Raio do . o _
Microscépio Otico Zeiss 1,37 uym -
Entalhe
Durémetro
Dureza Mitutoyo 0,5 HRC 70 HRC
Rockwell

3.4.

Ensaios trativos para avaliagdo da susceptibilidade a fragilizagdo por hidrogénio

Para avaliagdo da susceptibilidade dos materiais ensaiados em relagéo a fragilizagéo por

hidrogénio, foram realizados ensaios de tragcdo em corpos de prova convencionais utilizando

baixas taxas de deformacao (ensaios BTD) e entalhadas (nBTD) utilizando célula eletroquimica

de trés eletrodos (Fig. 2.34) de acordo com os seguintes parametros:

¢ Potencial elétrico aplicado: -950 e -1100 mV
o Eletrodo de referéncia: Ag/AgCI (KCI 3M);

e Pré-hidrogenagao de 100 h nas mesmas condi¢bes de ensaio;

e Solucao aquosa de 3,5 % em peso de NaCl;

e Contra-eletrodo: fio de platina de 50 mm de comprimento e didmetro de 0,5 mm.

Os potenciais inicialmente foram aplicados utilizando potenciostato da Metrohm, modelo

PGSTAT204, com o auxilio do software NOVA 2.1. As medi¢des de potencial mantiveram baixa

variagao, inferior a 1 mV, enquanto as variagbes de corrente podem ser vistas na Fig. 2.35. Os
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valores médios obtidos por meio destas curvas indicaram uma densidade de corrente média de
aproximadamente 0,30 mA/cm? para o potencial de -1100 mV e 0,05 mA/cm? para o potencial de
-950 mV. Os demais ensaios foram realizados utilizando potenciostato fabricado pelo préprio
LTAD, apresentado na Fig. 2.34 e indicaram valores de corrente semelhantes aos obtidos pelo
potenciostato da Metrohm. Os potenciais foram escolhidos com base no potencial que o anodo
de sacrificio de liga de aluminio, comumente utilizado nas protegdes catddicas de equipamentos
submarinos, aplica nos equipamentos a depender da distdncia do anodo ao componente
protegido.

Eletrodo de
referéncia

Figura 2.34 - Célula eletroquimica utilizada nos ensaios com hidrogenagédo com o potenciostato
fabricado pelo LTAD.
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Figura 2.35 - Comportamento da corrente em fungéo do tempo, utilizando o soffware NOVA 2.1.
A densidade de corrente para a condigdo de -1100 mV foi de, aproximadamente, 0,30 mA/cm?,

enquanto para -950 mV foi de 0,05 mA/cm?.
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Na sequéncia sao detalhados os ensaios BTD (ensaios de tracdo em baixa taxa de
deformacgao convencional), nBTD (ensaios de tragdo em baixas velocidades utilizando corpos de
prova entalhados) e CLT (ensaios em carga constante).

3.4.1. Ensaios BTD e nBTD

Foram realizados ensaios de tracdo em baixa taxa de deformacao nos materiais utilizando
hidrogenacao in-situ em solugdo com 3,5 % NaCl em peso e aplicando potencial catédico de -
950 e -1100 mV Ag/AgCl (KCI 3M). Os resultados obtidos nessas condi¢cdes foram comparados
com os ensaios obtidos ao ar utilizando o indice de fragilizacdo — HI (hydrogen index), proposto
por inumeras normas e literaturas (ASTM G129, 2014; ISO 7539-11, 2017b; ZAFRA et al., 2018a)
e apresentado na Eq. (3.3):

Xar X H

ar

Onde HI é o indice fragilizagao, Xar 0 valor da propriedade obtido no ensaio ao ar e Xy o
valor da propriedade obtido nos ensaios hidrogenados.

Para os ensaios BTD foi utilizada uma taxa de deformagdo nominal de 10 s”' (equivalente
a uma taxa real de, aproximadamente, 1,6x107 s™). Os principais parametros analisados foram
os limites de escoamento e resisténcia e os parametros de ductilidade (alongamento e reducao
de area). Este ultimo foi calculado medindo o diametro inicial e final do corpo de prova com
paquimetro digital Mitutoyo, com resolucao de 0,01 mm e faixa nominal de 150 mm, cinco ciclos
de medicao foram realizados. O alongamento (%Al) foi calculado de acordo com a metodologia
proposta pela norma ISO 7539-7 (ISO 7539-7, 2017b) (Eq. (3.4)) que propde o calculo do
alongamento levando em conta apenas a regido plastica para facilitar a comparacdo entre
diferentes equipamentos, principalmente nos ensaios onde um extensémetro acoplado ao corpo
n&o é utilizado.

%Al = {l—f — [ﬂ] le—P} x 100 (3.4)

lo oLp lo

Onde, %Al é o alongamento plastico, Is representa o deslocamento no momento da falha,
lo 0 comprimento da segao util inicial, or a tenséo de falha, owr 0 limite de proporcionalidade e lip
o deslocamento no limite de proporcionalidade.

Para os ensaios nBTD foi feita, inicialmente, uma analise estatistica via planejamento 22
(Tab. 2.4) avaliando duas velocidades de ensaio: 0,005 mm/min (+1) e 0,002 mm/min (-1) e duas
condigdes de hidrogenagao: mais agressiva (-1100 mV, 40 HRC, raio de entalhe de 0,05 mm)

(+1) e menos agressiva (-950 mV, 32 HRC e raio de entalhe de 1,00 mm) (-1), utilizando trés
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ensaios por condicdo. Assim foi avaliada, por meio de analise estatistica, qual a velocidade mais

adequada pararealizar os ensaios, comparando com os resultados de Matsumoto e Takai (2018).

Tabela 2.4 - Ensaios preliminares para determinacdo da velocidade de ensaio dos corpos de

prova entalhados.

Condicédo de
Experimento Velocidade
Hidrogenagao

1 -1 -1
2 +1 -1
3 -1 +1
4 +1 +1

Apods a determinacéo das velocidades de ensaio para os testes nBTD, foi realizado um
planejamento experimental 3 x 3 x 2 avaliando as seguintes variaveis: fator concentrador de
tensdo do entalhe K, dureza do corpo de prova e potenciais catédicos aplicados. Trés ensaios
por condigao foram realizados, a ordem de realizacdo dos ensaios foi aleatéria. Para calculo do
indice de fragilizagdo, a tensdo maxima dos ensaios ao ar e em meio hidrogenado foram
comparadas. Apos o ensaio, alguns corpos de prova foram levados ao microscopio eletrénico de
varredura de forma a avaliar a fractografia e poder correlacionar a morfologia da fratura com
aspectos comuns de fraturas promovidas pelo hidrogénio. O nivel das variaveis (Tab. 2.5) e a

tabela de planejamento (Tab. 2.6) sdo apresentados a seguir.

Tabela 2.5 - Variaveis e niveis a serem avaliadas nos ensaios dos corpos de prova entalhados.

Nivel  Dureza (HRC) K, Cal:gdt?:: |(z:'|‘v)
1 32 1,9 -950
0 36 3,8 x

+1 40 7,2 -1100
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Tabela 2.6 - Planejamento experimental: condigdes de ensaios.

Experimento Dureza Kt Z‘;ttzfc"?li'
1 -1 1 1
2 -1 -1 +1
3 -1 0 1
4 -1 0 +1
5 -1 +1 -1
6 -1 +1 +1
7 0 1 1
8 0 -1 +1
9 0 0 1
10 0 0 +1
1 0 +1 -1
12 0 +1 +1
13 +1 -1 1
14 +1 -1 +1
15 +1 0 -1
16 +1 0 +1
17 +1 +1 -1
18 +1 +1 +1

3.4.2. Ensaios CLT

Apos os resultados obtidos nos ensaios n-BTD, algumas condigbes foram escolhidas para
esta etapa. As condigdes de hidrogenacado foram as mesmas dos ensaios BTD e nBTD. Os
ensaios foram realizados em equipamento de “peso-morto” disponivel no LTAD (Fig. 2.36) e
previamente calibrados (Anexo D).

A metodologia utilizada nessa etapa € baseada nas normas: ASTM F1624 (2018) e ISO
16573 (2015). Esse ensaio pode ser dividido em duas etapas: inicialmente um carregamento
trativo utilizando tenséo inicial igual a 90 % da menor tensao obtida nos ensaios da etapa anterior
(nBTD) para aquela condi¢do (Omin_neTp) foi utilizado. Em caso de nao-falha dentro de 100 h (run
out), a tensdo foi aumentada gradativamente em 3 % da Omin_netp durante um periodo de 24 h até
a falha. Esse tipo de carregamento foi adotado como uma forma de determinar a tensao limite ow

de forma mais rapida. Um exemplo do carregamento sugerido € apresentado na Fig. 2.37.
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Alguns corpos de prova foram selecionados para avaliagao da superficie de fratura apos
a realizagao dos ensaios de forma a avaliar a morfologia das mesmas e poder correlacionar a
morfologia observada com aspectos comuns de falhas promovidas pelo hidrogénio. As
fractografias de maior aumento se concentraram, principalmente, em regides entre 100 — 500 um
de distancia do raio do entalhe, onde o pico de tensao hidrostatica se encontra. As fractografias
realizadas nessa etapa foram também comparadas com as obtidas nos ensaios nBTD das

mesmas condicoes.

Figura 2.36 - Equipamentos de 'peso-morto’ utilizados para os ensaios de carga constante.
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Figura 2.37 - Exemplo de carregamento no ensaio CLT seguido de carregamento em patamares.
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3.4.3. Avaliagdo da tenacidade a fratura em meio hidrogenado

As superficies de fratura dos corpos de prova dos ensaios nBTD e CLT, analisadas via

microscopia eletronica de varredura, foram usadas para calculo da tenacidade a fratura utilizando

as Egs. (3.5) e (3.6). A medigao dos didmetros das duas regides de fratura foi realizada utilizando

software de analise de imagens ImagedJ (Fig. 3.13), baseada na metodologia descrita no item

2.4.2 proposta por Cayon et al. (2021). Para validagao desta, foram observadas as seguintes

relagdes: a > 2r, e 0,/0, < 2,5

Ki = My P (59)
5 r—a r—a\? r-a)3 r=a\*

M = 5 [1 +0,5 (=) +0375 (=) —0,363(=*) +0,731 (=) ] (3.6)

a>2n, (3.7)

On/0y < 2,5 (3.8)

K: fator intensidade de tens3o;

Mn: coeficiente;

Pm: tensdo de membrana, calculada utilizando a secdo maior do corpo de prova
(desconsiderando entalhe);

a: somatério do tamanho da trinca sub-critica e profundidade entalhe;

r: raio da sec¢do do corpo de prova contendo o entalhe;

ry: fator de corregdo do tamanho da trinca de Irwin;

on: tensdo nominal aplicada;

oy: limite de escoamento do material.
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Figura 2.38 — Exemplo de medicao da area da regi&o interna, utilizando software ImageJ.

De forma a comparar estes resultados com metodologias convencionais para
determinacao da tenacidade a fratura em materiais metalicos, ensaios conforme as normas ASTM
E1820 (2020) e ISO 7539-9 (2008) foram realizados. As barras das quais os corpos de prova
cilindricos foram usinados nao possuiam dimensional adequado para retirada de corpos de prova
para avaliagdo da tenacidade a fratura conforme estas normas. Assim, 0s ensaios para
determinacdo dessa propriedade ao ar e em meio hidrogenado foram realizados em corpos de
prova do mesmo material (AISI 4340) nas durezas usadas nesse trabalho retirados de chapas na
direcdo L-T.

Corpos de prova do tipo C(T) com espessura B = 13 mm e relacado W/B = 2 foram
utilizados. Nessa etapa, apenas a condi¢ao temperado e revenido para 40 HRC e carregado in-
situ (meio 3,5 % em peso de NaCl e potencial catédico de -1100 mV) foi verificada, dessa forma,
blocos de material AlSI 4340, foram tratados termicamente nos mesmos parametros das barras.
Em seguida, foram usinados utilizando equipamento de eletroeroséo a fio e fresa e lixados, em
todas as superficies externas até lixa d’agua de acabamento #1200. Em uma maquina de fadiga
servo-hidraulica Instron modelo 8801, com auxilio de um extensémetro do tipo “clip gauge”, uma
pré-trinca de fadiga foi gerada submetendo o corpo de prova a um AK = 25 MPa.m®® R=0,1 e
frequéncia de 20 Hz, até atingir um tamanho de trinca correspondendo a um a/W = 0,5, sendo o
valor da trinca medido via método da variagao da flexibilidade elastica. Ao fim dessa etapa, um
entalhe lateral foi usinado nas duas faces do corpo de prova, como sugerido pelas normas, com
profundidade igual a 0,10 B. Nesse mesmo equipamento, foram realizados ensaios para obtengéo
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da curva J-R, regido pela norma ASTM E1820 (2018), para determinagéo da tenacidade a fratura
(Kuic) em meio inerte (ar), sem agéo do hidrogénio.

Para os ensaios em meio hidrogenado, os parametros de protegdo catddica foram
semelhantes aos utilizados nos ensaios trativos (BTD e CLT), com excegédo do tempo de pré-
carregamento que passou para 7 dias, devido a maior espessura do corpo de prova. Uma cuba
de acrilico e tecnil foi projetada e fabricada para realizagao do ensaio. Nesse ensaio, nao foi
utilizado um extensdmetro do tipo clip gauge. Nessa etapa foi utilizada uma maquina de tragéo
Intermetric modelo iM. A montagem do ensaio é apresentada na Fig. 3.14. Diferentes velocidades
de ensaio foram utilizadas, todas em controle de deslocamento. Uma pré-carga de 600 N foi
aplicada em todos os corpos de prova. A matriz de teste com as velocidades e quantidade de
ensaios realizados por condicdo se encontra na Tab. 3.7. Apds os ensaios, as validagdes
determinadas pela norma ASTM E399 (2022) foram verificadas.

Figura 3.14 — Montagem do corpo de prova para ensaios de tenacidade com protecéo catodica

in-situ.
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Tabela 2.7 — Matriz de teste dos ensaios de tenacidade a fratura em corpos de prova do tipo C(T)
pré-trincados (dureza de 40 HRC e potencial catédico aplicado de -1100 mV, em todas as

condi¢Oes ensaiadas).

Velocidade Nominal dK (MPa.m®5/min) Numero de
(mm/min) dt ensaios
0,005 0,400 2
0,001 0,070 2
0,0002 0,015 3
0,00004 0,003 3

Para calculo do K, foram utilizadas as Egs. (3.9) e (3.10) a seguir (ASTM E399, 2022):

— a Pg
K=1 () (3:9)
ay ay [0886+4 645213 ,32(%)2+14,72(%)3—5 ,6(%)4
fE)=(2+%) (3.10)

(12"

Onde:

Pq — Forga determinada pela metodologia apresentada na Fig. 3.15;
B — Espessura do corpo de prova;

Bn — Espessura entre as raizes dos entalhes laterais;

W — Comprimento do corpo de prova.

Carga *

Deslocamento

Figura 2.15 - Determinacao de Pq (ASTM E399, 2022).
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A Tabela 4.1 mostra o resultado obtido para as diferentes barras utilizadas no trabalho

(barras de A a F). Observa-se que nao ha diferenga significativa de composigéo quimica entre as

barras e os teores dos elementos estdo dentro da especificagdo determinada pela norma ASTM

A29 (ASTM, 2020).

Tabela 4.1 - Composicao quimica das barras utilizadas no trabalho (% em peso).

Barra A B C D E F Norma
C 0,4154 04127 04213 04141 0,4185 0,4296 0,38-0,43
S 0,0078 0,0077 0,0075 0,0076 0,0078 0,0075 0,040 max

Mn 0,647 0,663 0,740 0,654 0,742 0,710 0,60-0,80
Si 0,326 0,310 0,346 0,326 0,330 0,306 0,15-0,35
P 0,018 0,017 0,014 0,019 0,011 0,014 0,035 max
Cr 0,722 0,773 0,760 0,729 0,825 0,831 0,70-0,90
Ni 1,550 1,653 1,317 1,550 1,387 1,600 1,65 - 2,00
Mo 0,205 0,212 0,245 0,210 0,251 0,224 0,20 - 0,30
Al 0,018 0,019 0,020 0,022 0,021 0,018
Cu 0,155 0,157 0,181 0,155 0,185 0,161
Ti 0,016 0,014 0,016 0,019 0,011 0,010
Nb 0,006 0,007 0,011 0,010 0,008 0,006

O grafico da Fig. 4.1 apresenta a relagdo obtida nos tratamentos térmicos. Por meio desse

grafico e da regresséo linear realizada, foi possivel determinar as temperaturas de revenimento

de 615, 560 e 500 °C para atingir as durezas de 32, 36 e 40 HRC, respectivamente. Observa-se
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pelas barras de erro e coeficiente de determinagao (R?) obtidos que a relagdo se mostrou linear

e com baixa dispersdo de resultados em toda a faixa de temperatura utilizada.

50
y =-0,0631x+ 71,063
R2=0,9918
45 ]
e .
£ 40
N
® 35 :..
30 ¢
25
350 400 450 500 550 600 650
Temperatura de Revenimento (°C)

Figura 4.1 - Relagcdo entre temperatura de revenimento e dureza do ago AISI 4340 apds
solubilizacdo a 870 °C e témpera em 6leo. A linha pontilhada representa a regresséao linear,
também apresentada pela equagéao e coeficiente de determinacgao (R?). As barras de erro indicam

um nivel de confianca de 95,45 %.

A Figura 4.2 apresenta uma imagem de uma amostra de ago AlSI 4340 temperado e
atacado com reagente Tepol. A analise do tamanho do antigo gréao austenitico indicou tamanho
médio de 15,0 £ 1,5 ym. Zafra et al. (2018) atingiram tamanho de grédo semelhante ao solubilizar
um aco AlSI 4140 a temperatura de 845 °C.

O teor de inclusdes, obtido por analise de imagens de microscopia 6tica (Fig. 4.3) de cada
uma das barras analisadas é apresentado na Tab. 4.2. Realizando uma analise estatistica do tipo
one-way ANOVA, determinou-se que os teores de inclusbes nas diferentes barras s&o
estatisticamente semelhantes (p-value = 0,480) para um nivel de confianga de 95 %. Esse
resultado € esperado, visto o teor de enxofre e manganés serem semelhantes em todas as 6
barras.
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Figura 4.2 - Aco AISI 4340 temperado apds solubilizagdo a 870 °C por 1h. Ataque: Tepol
(revelagdo do contorno do antigo gréo austenitico).

Sentido de
Laminagao

Figura 4.3 — Exemplo de regido analisada para determinacado do teor de incluséo, as setas em
vermelho indicam a presenga de sulfeto de manganés (inclusbes alongadas no sentido da
conformagéo).
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Tabela 4.2 - Teor de inclusdo nas diferentes barras utilizadas nesse trabalho (intervalo de
confianca de 95 % calculado de acordo com norma ASTM 1245 (2016)).

Barra Teor de Inclusao (%vol.)
A 0,100 + 0,071

0,092 + 0,066

0,074 + 0,053

0,076 + 0,054

0,082 + 0,057

0,090 + 0,067

m m O O W

As principais inclusdes encontradas nas barras foram inclusdes alongadas de sulfeto de
manganés e 6xidos arredondados de Mg-Ca-Al como mostram as imagens da Fig. 4.4. A seta

em vermelho indica o local da microanalise via espectroscopia por energia dispersiva (EDS).

10 pm W L

Mag= 5.00KX EHT =20.00kV 'Signal A= InLens WD = 4.6 mm

</ < A% U - ¢ fan

=
e o
PE
=

me\'
e

& Mag= 500KX EHT#2000kV. < Sighal A=SE2 * WD *85mm )

Figura 4.4 - Imagem das principais inclusdes encontradas nas barras: MnS e 6xido de Ca-Mg-Al
€ 0s espectros obtidos via EDS.
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As imagens obtidas via microscopia 6tica e eletrbnica apds ataque metalografico séo
apresentadas na Fig. 4.5, observa-se que a microestrutura € martensitica e, embora as
temperaturas de revenimento sejam diferentes, nao é possivel detectar, por meio dos métodos
utilizados, uma diferenga significativa na morfologia da estrutura martensitica e dos carbetos

precipitados apos o revenimento.

Microscopia Otica

32 HRC
36 HRC

1 pm i SRR

| — Mang&.OOKX\ E}:iT-.=ZOA00RV' ‘Signal A% InLens;
40 HRC

Figura 4.5 - Microestrutura das diferentes durezas utilizando as técnicas de microscopia 6tica e

eletrénica.
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ZAFRA et al. (2018) avaliaram um ago 42CrMo4 (AlSI| 4140) temperado apés solubilizagéo
a 845 °C e revenido em diferentes temperaturas: 500, 550, 600, 650 e 700 °C. Foi observado que
com o aumento da temperatura de revenimento os carbonetos tendem a formar estruturas mais
globulares, porém dentro da faixa de 500 a 600 °C, faixa utilizada no presente estudo, os autores
nao observaram uma diferenga significativa da microestrutura observada utilizando microscopia
eletrénica de varredura.

O aumento da temperatura de revenimento, e consequentemente diminuicdo da dureza
do material, aumenta, de forma geral, a resisténcia do material a fragilizagado por hidrogénio,
devido as seguintes alteragdes microestruturais: diminuicdo da densidade de discordancias
(armadilhas fracas de hidrogénio), diminuicdo de tensdes residuais, aumento da tenacidade
(MARTINIANO, 2021a).

Uma curva tensao-deformacéao para corpos de prova de cada uma das durezas utilizadas
é apresentada na Fig. 4.6. Os valores médios e desvios padrbes das propriedades sao
apresentadas Tab. 4.3. Observa-se que os limites de escoamento e resisténcia aumentam com
0 aumento da dureza em detrimento das propriedades de ductilidade (alongamento e redugéo de
area), como esperado. Os valores obtidos serdo comparados com os ensaios hidrogenados de
baixa taxa de deformacao (BTD), visto que a taxa de deformagao nos ensaios ao ar nao influencia
as propriedades mecéanicas, possibilitando assim a comparagido entre as condicdes mesmo
aplicando diferentes taxas. O alongamento foi determinado como sugere a norma ASTM G129

(ASTM, 2014) para comparagao com os ensaios BTD (Eq. (3.4)).

@40 HRC ~——36 HRC 32 HRC
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Figura 4.6 - Curvas tensao-deformagao de corpos de prova nos trés niveis de dureza analisadas
nessa dissertacao (32, 36 e 40 HRC).



60

Tabela 4.3 - Média e desvio padrao das propriedades mecanicas do aco AlSI 4340 nas durezas

de 32, 36 e 40 HRC, utilizadas nessa dissertacao (nivel de confianga: 68,7 %).

Dureza 32 HRC 36 HRC 40 HRC
Limite de Escoamento
9477 +9,8 1056,8 + 3,4 1200,3+ 7,3
(MPa)

Limite de Resisténcia a
Tracao (MPa)

Alongamento

1035,0 £ 5,7 1140,1 £ 11,7 1267,5 £ 6,6

13,82 £ 0,22 12,19 £ 0,90 10,48 £ 0,42
(%)
Redugio de Area
(%) 62,7+ 1,4 57,7+1.1 57,8+ 1,7
o

4.2. Resultados dos Ensaios BTD

4.2.1. Efeito da Dureza e Potencial Catédico

As curvas tensao-deformacéao obtidas nos ensaios de tracdo em baixa taxa de deformacgao
(BTD) foram comparadas com as obtidas nos ensaios convencionais ao ar e sdo apresentadas a
seguir. Na Figura 4.7 é apresentada uma curva para cada condi¢gao, enquanto as Figs. 4.8 a4.10
apresentam todas as curvas obtidas para todas as condi¢des e repeticoes.

Os resultados obtidos mostraram que o hidrogénio, nas condigdes ensaiadas, nao alterou
de forma significativa o comportamento da curva até o limite de resisténcia a tragédo, ocorrendo a
falha apenas apds esse ponto. Dois fatores principais corroboram com esse efeito: ao atingir a
tensdo maxima de engenharia, ocorre a estricgao do corpo de prova onde a deformagao plastica
ira se concentrar. Dessa forma, a movimentacao de discordancias nesse local pode promover a
difusdo de hidrogénio para esta regidao. Além disso, a estriccdo pode também atuar como um
entalhe, aumentando o pico de tensao hidrostatica e promovendo também o aumento local da
quantidade de hidrogénio numa concentragao suficiente para provocar a fratura do corpo de

prova.
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Figura 4.7 - Curvas tensao-deformagao do ago AlSI 4340 nas durezas de 32, 36 e 40 HRC, ao ar
e sob potencial catédico de -950 mV e -1100 mV.

A falha em meio hidrogenado apéds atingir o limite de resisténcia também é observado em
outros trabalhos (JIANG et al., 2020; KIM, 2020; LI et al., 2017; MEHNER et al., 2019; ZHANG et
al., 2019, 2018b). Porém, em condigdes mais agressivas e materiais de alta susceptibilidade
(normalmente materiais de alta dureza) é possivel que a falha ocorra antes do limite de resisténcia
ou do limite de escoamento (LI et al., 2014; MOMOTANI et al., 2017; ZHANG et al., 2017).
Observa-se também que, em todas as condigbes ensaiadas, o alongamento dos corpos de prova
foi afetado, sendo tanto maior o efeito do hidrogénio, quanto maior a dureza do material e maior

potencial aplicado.
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Figura 4.8 - Curvas tensido-deformagao para o material com 32 HRC de dureza nas condi¢des ao

ar, -950 mV e -1100 mV, trés ensaios por condicao.
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Figura 4.9 - Curvas tensédo-deformagao para o material com 36 HRC de dureza nas condi¢des ao

ar, -950 mV e -1100 mV, trés ensaios por condigao.
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Figura 4.10 - Curvas tensao-deformacao para o material com 40 HRC de dureza nas condigcbes
ao ar, -950 mV e -1100 mV, trés ensaios por condigéo.

A partir de uma analise estatistica (teste de hipéteses) com suporte do software Statistica,
pode-se concluir que ndo houve uma diferenga significativa no limite de resisténcia em relagao
aos ensaios realizados ao ar, para um nivel de confianga de 95 %, para as durezas de 36 e 40
HRC como é apresentado na Tab. 4.4. Apenas para a dureza de 32 HRC houve uma alteragao
desse valor variando de 1035 + 6 MPa (ao ar) para 1012 £ 7 MPa e 1018 = 7 MPa, porém, em
valores praticos, tal diferenga pode ser desconsiderada. O grafico de probabilidade de residuos

se encontra no Apéndice B.

Tabela 4.4 — Avaliacao estatistica do limite de escoamento e limite de resisténcia a tragcao.

Condigao Limite de Escoamento Limite de Resisténcia

p-value p-value
32 -950 mV 0,0490 0,0124
32-1100 mV 0,0734 0,0331
36 — 950 mV 0,0027 0,6560
36— 1100 mV 0,0400 0,4321
40 — 950 mV 0,0059 0,2548

40 - 1100 mV 0,0071 0,2624
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Para o limite de escoamento, entretanto, foi observado um p-value inferior a 0,05 em
relagéo aos ensaios realizados ao ar (excetuando a condigéo 32 — 1100 mV), sendo assim, para
um nivel de confianga de 95 % ha diferenga entre as condi¢des, sendo essa propriedade menor
em meio hidrogenado, uma diferenga entre 13 e 54 MPa para as diferentes condigbes. Apesar
disso, observa-se que os valores sao pequenos em relagao a grandeza do limite de escoamento,
nao indicando, portanto, uma variagédo de grande impacto na pratica. Todavia, pode-se afirmar
que o hidrogénio tem uma pequena influéncia nesse fendbmeno. Observa-se também que o
patamar de escoamento da curva nessa regiao se alterou em fungéo do potencial aplicado (Fig.
4.11). Vale ressaltar que para aquelas curvas que apresentaram escoamento descontinuo, o
limite de escoamento apresentado é referente a tensdo de escoamento inferior, enquanto as

demais foram determinadas pelo método do offset a 0,2% de deformacao plastica.
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Figura 4.11 - Detalhe da regido de escoamento das Figs. 4.8 a 4.10 .
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A Figura 4.11 apresenta o detalhe das curvas tensao-deformagéo das Figs 4.7 a 4.9 na
regido do escoamento. Observa-se que o patamar de escoamento, presente nos ensaios
realizados ao ar, tende a desaparecer ou diminuir com o aumento da dureza e do potencial
aplicado. Na condi¢do 40 HRC — 1100 mV ja ndo se observa qualquer indicio de um patamar de
escoamento. A Tabela 4.5 indica o valor médio de Ao, sendo este a diferenca entre o valor do
escoamento descontinuo superior (Osup) € 0 valor inferior (Oinf), Observa-se que para a dureza de

36 HRC, o valor se aproxima de zero, enquanto para 40 HRC, nao existe o patamar (Ac = 0).

Tabela 4.5 - Valores de tensdo no escoamento descontinuo.

AOC = Osup— Oint Ao ar -950 mV -1100 mV
32 HRC 11,80 8,93 17,40
36 HRC 2,64 0,13 0,22
40 HRC 4,79 0 0

O fenbmeno desse patamar no escoamento, ou escoamento descontinuo, comum em
acos de baixo carbono, se deve a ocorréncia da formagao de bandas de escorregamentos de
discordancias (ou banda de Liiders) e o ‘bloqueio’ destas quando encontram atomos intersticiais
(como o carbono). Dessa forma, € necessaria uma maior energia para essas bandas vencerem
0 ‘bloqueio’ causado pelo campo de tenséo local, ou atmosferas de Cotrell, até superar a energia
necessaria, diminuindo, em seguida, a tensdo mecénica aplicada ao sistema. Em agos com
baixos teores de elementos intersticiais, como agos intersticial-free, ligas de niquel e titanio, esse
fendbmeno nao ocorre.

Observou-se que a presenga do hidrogénio diminui a intensidade e ocorréncia desse
fendmeno. Essa influéncia também é observada em outros trabalhos experimentais (ZHANG et
al., 2018b) e simulagdes (JIAO; DAN; ZHANG, 2021). Esse fato pode ser utilizado para corroborar
com a teoria HELP que sugere que o atomo de hidrogénio diminui a energia necessaria para
movimentagdo das discordancias, facilitando a movimentagdo das mesmas (LYNCH, 2011;
NAGUMO, 2016). Esse fendbmeno, na condi¢do mais agressiva mencionada, foi responsavel por
uma leve diminui¢cdo no valor do escoamento do material com 40 HRC: de 1200 + 7 MPa ao ar
para 1171 £ 7 MPa sob potencial de -1100 mV. Tal diminuigdo ndo tem efeito pratico, visto que &
uma reducado de apenas 2,4 %. Essa alteracdo indica que, na presenca de hidrogénio, é
necessaria uma menor tensao para o inicio da movimentacéo das discordancias. O hidrogénio

atua como uma blindagem dos campos elasticos causados pelos atomos intersticiais maiores
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(carbono) levando a uma diminuigdo da tensao cisalhante necessaria para movimentagao das
discordancias.

Por outro lado, os parametros envolvendo a ductilidade do material foram afetados pelo
hidrogénio de forma mais significativa: alongamento, como observado nos graficos anteriores, e
reducdo de area, apdés medigdo do didmetro final depois dos ensaios, sendo esse efeito maior
sob maiores potenciais catddicos (-1100 mV) e maiores durezas (40 HRC). Os graficos das Figs.
4.12 e 4.13 apresentam os valores médios obtidos nas diferentes durezas e potenciais catédicos
aplicados e o valor do indice de fragilizagdo (HI) para o alongamento plastico (AL) e redugao de

area (RA), respectivamente.
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Figura 4.12 - Alongamento plastico e HI (%AL) para os agos nas trés condi¢des de dureza
ensaiadas. Barras de erro indicam incerteza expandida com probabilidade de abrangéncia de 95
%.
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Figura 4.13 - Reducéo de area e HI (%RA) para os agos nas trés condicoes de dureza ensaiadas.

Barras de erro indicam incerteza expandida com probabilidade de abrangéncia de 95 %.
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Os valores de %Al e %RA diminuem com o aumento da dureza e com valores mais
negativos de potencial catédico aplicado. A aplicacdo de potenciais mais negativos favorece a
redugado do H*, fornecendo assim mais hidrogénio disponivel para difusdo no material. Como a
concentragao na superficie do material € maior, a forga motriz para difusao no interior do material
também é superior, levando a um maior valor de coeficiente de difusdo e solubilidade. Olden,
Thaulow e Johsen (2008) apresentam em seu trabalho valores de coeficiente de difusdo para um
aco baixa liga em meio de 0,5M de NaCl e referéncia ao eletrodo de calomelano, para o potencial
de -900 mV. Nesse caso, o coeficiente de difusdo foi igual a 1,9 x 10" m?/s, enquanto para -
1050 mV o valor foi de 1,1 x 10" m?/s, indicando que valores de potenciais mais negativos,
aumentam o coeficiente de difuséo efetivo.

Para o potencial aplicado de -950 mV, observa-se que os valores de alongamento e
reducdo de area foram semelhantes para os corpos de prova de 32 e 36 HRC, levando, inclusive
a um valor ligeiramente superior de HI (maior efeito do hidrogénio) para a condi¢cdo de 32 HRC
(35,1 %) em relagao a condi¢ao de 36 HRC (32,8 %), visto que 0 alongamento ao ar é maior para
32 HRC, porém, estatisticamente, levando em conta o valor de incerteza, os indices de
fragilizagdo sao iguais. Assim sendo, a condigdo de menor valor de HI, foi 36 HRC — 950 mV,
enquanto a condi¢gdo mais severa foi a 40 HRC — 1100 mV, chegando a valores de Hl de 70,9 %
e 88,3 %, em relagdo a AL e RA, respectivamente, mostrando a maior susceptibilidade desse
material em altas durezas e maiores potenciais catodicos.

Algumas normas (ASTM F519, 2018b; ASTM F1624, 2018c) determinam a
susceptibilidade de um material em relagdo ao HI, tendo como limites entre 60 — 75 %,
dependendo da especificacdo. Dessa forma, levando em consideracdo o HIlra, pode-se
conceituar como susceptivel as condigcbes 40 HRC — 950 mV, 36 HRC — 1100 mV e 40 HRC -
1100 mV. E importante notar que esse resultado corrobora com normas e especificacdes técnicas
internacionais sobre o limite de dureza a ser utilizado em materiais para fixadores submarinos de
acos submetidos a protecdo catddica, enquanto (BRAHIMI, 2014) cita o limite de 39 HRC.
Normas internas de empresa do setor 6leo e gas (PETROBRAS, 2018) limitam a dureza maxima
para 32 HRC. Por outro lado, o indice Hla. ndo se mostrou eficiente para realizar essa
classificagdo, por nao apresentar resolucao suficiente entre as condigdes ensaiadas. A Tabela

4.6 resume os resultados dos ensaios BTD.
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Tabela 4.6 - Resumo dos ensaios BTD apresentando o limite de escoamento (oy), limite de
resisténcia (ors), alongamento plastico e reducdo de area nos trés niveis de dureza e dois

potenciais catédicos aplicados (Nivel de confianca 95,45 %).

L Along. (%) RA (%)
Condigao oy (MPa) ors (MPa)
[HI - %] [HI]
9,0+0,2 29,6 £ 0,4
-950 mV 924 + 11 1012+ 7
[35,1] [53,9]
32 HRC
85+0,3 26,5+1,5
-1100 mV 9317 1018+ 7
[38.,4] [58.,3]
8,2+0,2 30,1+5,2
-950 mV 1028 + 7 1136+ 8
[32,8] [47.,9]
36 HRC
5,0+0,2 11,5+14
-1100 mV 1022 + 20 11337
[58,9 [80,1]
6,6 +1,1 125+1,3
-950 mV 1146 + 16 1258 + 11
[37,5] [78,3]
40 HRC
3,0+0,1 6,7+1,5
-1100 mV 11717 1260 + 8
[70,9] [88,3]

4.1.2. Fractografias

A Figura 4.14 apresenta alguns registros dos corpos de prova apos ensaio BTD. Observa-
se a perda de ductilidade (redugédo de area) visivel quando comparados os corpos de prova
ensaiados ao ar e em meio hidrogenado. Enquanto os ensaios realizados ao ar apresentaram
uma configuragao tipica taga-cone, os demais apresentaram fratura semelhante a corpos de
prova de materiais frageis (CALLISTER; RETHWISCH, 2016), apresentando pequenos indices
de estriccdo nas condigdes menos severas e nenhum nas condigbes mais severas.

Pelo menos um corpo de prova de cada condigao foi levado ao microscépio eletrénico
para avaliagdo dos micromecanismos da fratura. A Fig. 4.15 apresenta um esquema geral das
fraturas. Os corpos de prova ensaiados ao ar apresentaram caracteristica comum de fratura
predominantemente ductil: coalescimento de microvazios na regido central do corpo de prova,
seguido da fratura abrupta com labios de cisalhamento (shear lips) a 45° junto a superficie. Os

ensaios em meio hidrogenado promoveram a fratura com multiplos locais de iniciagéo de trinca
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na superficie do corpo de prova e uma fratura abrupta por cisalhamento a, aproximadamente, 45°

do sentido de aplicacao de forca.

Ao ar -950 mV -1100 mV
32 HRC {i l‘}

36 HRC ( k

40 HRC

—

Figura 4.14 - Fraturas dos corpos de prova nos ensaios BTD.

Coalescimento
de microvazios

‘[ Fratura Instavel ]

Figura 4.15 - Esquema das fraturas dos corpos de prova BTD.

" Multiplasiniciacdes |
de trinca

*

A fratura dos corpos de prova hidrogenados se inicia na superficie, diferentemente dos
ensaios ao ar que se inicia no centro (VENEZUELA et al., 2018). Observou-se também que a
quantidade de ‘linguas’, que indicam a iniciagdo da trinca nos corpos de prova hidrogenados,
como exemplificada na Fig. 4.15, diminui a medida que a dureza aumenta. Esse fato pode estar
relacionado a menor tenacidade a fratura destes, ou seja, menor o tamanho de trinca critico para

propagagao instavel. As fractografias obtidas por microscopia eletrbnica de varredura séo
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apresentadas nas Figs. 4.16 (ao ar), 4.17(-950 mV) e 4.18 (-1100 mV). Ao ar, todas os corpos de
prova apresentaram superficies de fratura similares: regido central ductil seguido de uma regido

de propagacao instavel da trinca.

——{ Mag= 4% ; Ty Mag= 100KX ' EHT=2000kV  SignalA=$EZ. WO =152 mm
i

Figura 4.16 - Fratura de corpo de prova ensaiado ao ar com 40 HRC e detalhe da regido central

(microcavidades).

As fractografias dos corpos de prova com 32 HRC ensaiados em meio hidrogenado
apresentaram aspecto de quase-clivagem em ambos os potenciais. Esse aspecto é caracteristico
de materiais menos susceptiveis. Os indices de fragilizagdo para essa dureza levando em conta
a redugao de area foram de: 53,5 % e 58,3 %, para os potenciais de -950 mV e -1100 mV,
respectivamente.

Para os corpos de prova com 36 HRC, ensaiados em meio hidrogenado foram
encontradas caracteristicas um pouco diferentes em funcao do potencial aplicado. Enquanto para
o potencial de -950 mV a fratura se assemelha as fraturas de corpos de prova de 32 HRC com
aspectos predominantes de quase-clivagem, os ensaios a -1100 mV produziram uma mistura
entre caracteristicas de quase-clivagem e intergranular. Essa mudanga pode ser comparada com
0 HIlra nessas condigdes: 47,9 % (-950 mV) e 80,1 % (-1100 mV).
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Figura 4.17 - Fractografias dos corpos de prova nos trés niveis de dureza (a — 32 HRC; b —
36 HRC e ¢ —40 HRC) sob o potencial catddico de -950 mV (detalhe em maior aumento da regido

em vermelho).

Os ensaios realizados a 40 HRC apresentaram carater predominantemente intergranular,
especialmente nos ensaios realizados a -1100 mV. Isso esta em conformidade com os resultados

da literatura, que indicam que agos mais susceptiveis e/ou condigdes mais agressivas produzem



72

uma fratura com caracteristica intergranular (MARTINIANO, 2021b; ZAFRA et al., 2018a). Os
ensaios realizados a -950 mV indicaram um Hlgra de 78,3 %, enquanto para -1100 mV o Hlra foi
de 88,3 %.

a
10 pm { \
= 46X0 | EHT=2000kv SignalA=SE2°  WD=30.1mm Mag= 250 K.~ EHT =20.00 kv Signal A = SE2° * ~ WD2147 mm
4
———{ Mag= 43X  EHT=2000KkV. Signal A=SE2  WD=346mm — WD = 152 m"
C

]

10 um \
——— Mag= 41X  EHT=2000kvV “Signal A =SE2 wo=376mm M fF—ro Mag= 250KX ' EHT=2000kV ~ SignalA=SEZ = WD =156mm

Figura 4.18 - Fractografias dos corpos de prova nos trés niveis de dureza (a — 32 HRC; b —
36 HRC e ¢ — 40 HRC) sob o potencial catodico de -1100 mV (detalhe em maior aumento da

regiao em vermelho).
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A comparagao entre os aspectos das fraturas observados e os resultados de HIlra foi
realizada e é apresentada no grafico da Fig. 4.19. Como citado anteriormente, o aspecto da
fratura, embora qualitativo, pode ser relacionado aos indices de fragilizagdo. Para Hlra inferiores
a 60 %, a quase-clivagem é o aspecto predominantes nas fraturas, enquanto para porcentagens
superiores a 80 %, a fratura se apresenta predominantemente intergranular. O intervalo entre
esses valores apresenta uma mistura entre esses dois aspectos. E provavel que Hlra proximos
de zero, ou seja, pouca fragilizagdo, apresentem fraturas semelhantes a fratura ao ar, com
presenga de dimples ou com uma mistura destes com quase-clivagem. Interessante associar os
valores limites para aparecimento e totalidade da fratura intergranular com os limites indicados
por normas anteriormente citadas.

Igualmente, o indice, mesmo que qualitativo, das porcentagens das diferentes morfologias
de fratura pode ser utilizado para avaliar a agressividade do meio ou susceptibilidade de um
material apés uma falha. Para realizar essa avaliagdo, € importante mencionar que a relacéo
entre o Hla € os micromecanismos de fratura, ndo apresentam uma correlagao direta, visto que
condicbes de mesmo Hla apresentam caracteristicas de fratura diferentes, como é o caso da
condi¢do 32 HRC — 1100 mV [Hlai= 38,4 %] e 40 HRC — 950 mV [Hla= 37,5 %], enquanto a
primeira apresentou predominantemente quase-clivagem, a segunda apresentou uma mistura

entre quase-clivagem e fratura intergranular.
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Figura 4.19 - Comparacgao entre os indices de fragilizagdo em relgéo a redugao de area (HIrp) €

os aspectos fractograficos predominantes (QC - quase-clivagem e IN — fratura intergranular ).
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4.2. Resultados dos Ensaios nBTD

4.2.1. Efeito do Entalhe ao Ar

Para avaliagao da susceptibilidade a fragilizagéo por hidrogénio utilizando corpos de prova
entalhados, foram comparadas as tensbes maximas alcangadas nos ensaios sob protecao
catédica (in-situ) e nos ensaios ao ar. A presenga do entalhe altera o comportamento da curva
tensao-deslocamento, visto que, nesses casos a deformagao se concentra na regidao do entalhe,
onde as tensbes sdao maiores devido ao fendbmeno concentrador de tensdo deste, e nao
uniformemente no corpo de prova, como em ensaios de tragao convencionais (sem entalhe). Na
Figura 4.20 sdo comparadas as curvas tensao-deslocamento de um corpo de prova com 36 HRC,
obtidas ao ar para as condi¢des seguintes: tragdo convencional (sem entalhe) e com os entalhes
utilizados nesse trabalho (raios de 1,00 mm, 0,20 mm e 0,05 mm). As curvas de tenséo-
deslocamento para os corpos de prova confeccionados nas outras durezas apresentaram o
mesmo comportamento. Vale ressaltar que a tensdo € calculada utilizando a secéo

correspondente a raiz do entalhe (paradmetro ‘d’ na Fig. 2.29).

—Sem entalhe R1 —RO0,2 R0,05

2000
1750
= 1500

S 1000
uo

2 750
500
250

Ten

0 1 2 3 4 5 6
Deslocamento (mm)

Figura 4.20 - Curvas tensao-deslocamento obtidas ao ar em corpos de prova de 36 HRC, sem

entalhe e com entalhes, utilizadas nesse trabalho.

Observa-se que nao existe deformagao plastica (regido nado-linear) significativa nos
corpos de prova com os diferentes entalhes, quando comparados com os corpos de prova sem
entalhe, visto que toda a deformacéo plastica se encontra na raiz do entalhe. A tensdao maxima
alcancada nos ensaios com entalhe & superior a tensao limite de resisténcia para todas as

durezas e niveis de entalhe. Esse fenbmeno decorre da restricdo plastica, que ocorre proximo ao
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entalhe (DIETER, 1981). As diferentes inclinagdes das curvas ocorrem devido ao uso de duas
maquinas de tracao diferentes que, apesar se serem de mesmo modelo, apresentam rigidez do
sistema diferentes. Porém, tal efeito ndo € danoso ao estudo, visto que a propriedade que esta
sendo avaliada é a tensdo maxima.

A Figura 4.21 apresenta os valores médios das tensdes maximas obtidas nos ensaios ao
ar dos corpos de prova sem e com os diferentes niveis de entalhe. As barras de erro indicam um
nivel de confianga de 68,27 %. O uso de entalhe, como mencionado anteriormente, eleva o nivel
de tensdo maxima alcangada pelo corpo de prova. Uma comparagéo com o limite de resisténcia
a tragédo (LRT) dos ensaios de tragcao convencionais pode ser feita. Porém, por apresentar o
concentrador de tensao, essa ndao é uma propriedade intrinseca do material, mas sim dependente

da geometria do entalhe, sendo nomeada neste trabalho pela sigla oneTp.

mSementalhe mR1 mRO,2 RO,05
2150
2000 —
1850 =
& 1700 L
‘E’ 1550
©
£ 1400
B
s 1250
S 1100
2
o 950
[t
800
650
500
32 HRC 36 HRC 40 HRC

Figura 4.21 - Tensao maxima alcangada nos ensaios ao ar (as barras de erro indicam o desvio

padrao para um nivel de confianga de 68,27 %).

O uso de entalhes mais agudos (menores valores de raios de entalhe) aumenta o valor
de onsmd, €em especial do raio R1 para RO0,2. Todavia, essa diferenga € menor quando se
comparam os raios R0,2 e R0,05, em especial para as maiores durezas. Observa-se que o
aumento da dureza leva também a um aumento da tensdo maxima obtida. Os valores obtidos de
OneTD S€rdo comparados com os valores obtidos nos ensaios hidrogenados para avaliagdo do
indice de hidrogenacao HlsnsTo.
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4.2.2. Velocidade de ensaio

Antes da realizacdo da matriz de teste completa proposta nesse trabalho para os ensaios
nBTD, uma pequena matriz foi realizada com o objetivo de determinar a velocidade de ensaio
adequada (ASTM G129, 2014). Ensaios envolvendo fragilizagdo por hidrogénio dependem do
tempo, visto que o processo é difusional, ou seja, € necessario um tempo adequado para que o
hidrogénio se difunda pelo material como determina a Lei de Fick (CALLISTER; RETHWISCH,
2016) e interaja com a microestrutura. Dessa forma, é possivel se aproximar de uma condicao
mais critica de ensaio, se assemelhando a condigdo encontrada em campo, onde um componente
pode estar submetido a longos tempos de hidrogenagao.

Assim sendo, ensaios rapidos nao seriam adequados para avaliagado dos materiais, sendo
necessario determinar uma velocidade adequada, de forma similar a encontrada em outros
trabalhos e normas (ASTM G129, 2014; MATSUMOTO; TAKAI, 2017). Com base nesses
trabalhos, foram escolhidas as velocidades de teste: 0,005 mm/min e 0,002 mm/min e as
condi¢gdes mais ‘agressivas’ (40 HRC — R0,05 — 1100 mV) e mais ‘suave’ (32 HRC — R1 — 950
mV). Trés ensaios foram realizados em cada condigéo. O ensaio deve ser suficientemente rapido
para promover a entrada do hidrogénio no corpo de prova, porém num tempo praticavel dentro
de laboratdrio.

Os resultados obtidos sdo resumidos na Tab. 4.7, juntamente com o resultado do teste
estatistico ANOVA one-way utilizando software Statistica. Os valores de p-value obtidos foram
de 0,6828 e 0,9557. Assim sendo, considerando um nivel de confianca de 95 %, pode-se
determinar que nado ha diferenca significativa entre as velocidades 0,005 mm/min e 0,002
mm/min. Resultado semelhante foi encontrado por MATSUMOTO e TAKAI (2017). Além disso,
valor semelhante de velocidade foi usado por (ZAFRA et al., 2018a). Portanto, a velocidade de
ensaio utilizada nos demais ensaios nBTD foi de 0,005 mm/min, por se encontrar dentro do
patamar de velocidade descrito no item 2.3. e ser um tempo de ensaio praticavel (8 — 12 h de

ensaio).

Tabela 4.7 — Analise estatistica one-way ANOVA para avaliagao das velocidades de ensaio..

Condigao 0,005 mm/min 0,002 mm/min p-value
32 HRC
1534 + 34 1525 + 10 0,6828
R1 -950 mV
40 HRC
1015 + 109 1008 + 174 0,9557

R0,05 - 1100 mV
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4.2.3. Simulagbes FEA: tenséo hidrostatica

A simulacdo via elementos finitos para determinacéo do perfil de tensio hidrostatica do
material, em fung¢ao do raio do entalhe utilizado, busca avaliar o efeito desta tenséo na fragilizagao
por hidrogénio desses materiais. Essa analise foi realizada, pois tanto a difusdo desse elemento,
quanto a falha do material sdo dependentes do pico de tens&o hidrostatica que o material atinge
(CAYON et al., 2021a; WANG; AKIYAMA; TSUZAKI, 2005a), especialmente em agos de alta
dureza (LUFRANO; SOFRONIS, 1998).

As Figuras 4.22 e 4.23 apresentam o perfil de tens&o hidrostatica obtido via método dos
elementos finitos ao longo da espessura do corpo de prova em diferentes niveis de tensao
mecanica aplicada e diferentes raios de entalhe. Observa-se que o pico de tensio hidrostatica
aumenta com o aumento da tensdo aplicada e se desloca em dire¢cdo ao centro do corpo de
prova, para um mesmo raio de entalhe utilizado. Porém, esse aumento e deslocamento diminuem
quanto menor o raio do entalhe utilizado. Enquanto para o raio de 1,00 mm (R1), o pico se
encontra em 770 MPa a 0,42 mm da raiz do entalhe, aproximadamente, quando é aplicado 1000
MPa. A aplicagao de 1200 MPa sobre o corpo de prova leva esse pico para cerca de 870 MPa a
0,70 mm da raiz do entalhe, na condigdo 32 HRC (Fig. 4.22).

O uso de raios de entalhe mais agudos, consequentemente maiores valores do fator
concentrador de tensao, fazem com que o pico de tensdo hidrostatica se desloque para uma
regido mais proxima a raiz do entalhe, para um mesmo nivel de tenséo aplicada. Por exemplo,
para a tensao de 1200 MPa, o pico de tensao se desloca da posicdo 1450 MPa a 0,22 mm da
raiz utilizando raio de 0,20 mm (RO0,2), para 1850 MPa a 0,10 mm da raiz utilizando raio de 0,05
mm (RO0,05), considerando a dureza de 40 HRC.

2000
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0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6
Distancia do Raio do Entalhe (mm)

Figura 4.22 - Perfis de tenséo hidrostatica no ago com 32 HRC em diferentes condi¢des de

carregamento e raio de entalhe.
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Outro fator a ser observado é o aumento do pico de tensido hidrostatica e ligeiro
deslocamento do mesmo para locais mais préoximos ao entalhe quando a dureza do material, e
consequentemente o limite de escoamento, aumenta de 32 HRC para 40 HRC. A condicdo com

36 HRC apresentou curvas intermediarias entre as apresentadas nas Figs. 4.22 e 4.23.
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Figura 4.23 - Perfis de tenséo hidrostatica no ago com 40 HRC em diferentes condi¢des de

carregamento e raio de entalhe.

Observa-se que, com excecao da condigcdo 32 HRC — R1, os maiores valores de tensao
hidrostatica estdo numa distancia de até 0,50 mm em relagdo a raiz do entalhe, sendo essa regido
menor (mais proximo da raiz do entalhe) quanto maior a dureza do material e menor o raio do
entalhe. Como sera apresentado adiante, a condigdo 32 HRC — R1 falhou de forma ductil, sem
agao do hidrogénio. Em sec¢des posteriores, o perfil de tenséo hidrostatica sera comparado com
o indice de hidrogénio (Hls netp) obtido nos ensaios nBTD e com as fractografias obtidas nesses

ensaios.

4.2.4. Efeito da Dureza e Potencial Catédico

O resultado dos ensaios nBTD sao apresentados nas Figs. de 4.24 a 4.29: os valores de
tensdo maximas alcangadas nos ensaios nos diferentes niveis de entalhe, para os trés niveis de
dureza e os dois niveis de potenciais catddicos, comparados com os valores obtidos ao ar. Os
eixos das ordenadas foram ajustados para melhor visualizagdo em cada caso. Sao apresentados
também os valores de Hl; s1p, calculados de acordo com a Eq. (4.1). Dessa forma, valores mais

préximos de 100% indicam um maior indice de susceptibilidade.
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0 _NBTD g4 —0 _nBTD g

o nETD x 100% (4.1)

Hly prp =

Na condicado de entalhe menos agressiva, ou seja, entalhe mais suave (R1 — Figs. 4.24 e

4.25) é possivel perceber que a dureza de 32 HRC nao houve diferenga significativa entre os

valores obtidos ao ar e em meio hidrogenado, para as duas condigées (-950 mV e -1100 mV).

Enquanto para a dureza de 36 HRC, apenas a condicao de -1100 mV apresentou uma queda no

valor da tensdo maxima, mesmo assim, a queda foi pequena, variando de 1712 + 35 MPa ao ar
para 1659 + 6 MPa (Hls_nsmo = 3,1 %).
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Figura 4.24 - Resultados dos ensaios nBTD para a condi¢do de entalhe R1.
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Figura 4.25 - indices de fragilizagdo (HI) para o raio R1, as barras de erro indicam uma incerteza

expandida com prababilidade de abrangéncia de 95 %.
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Nesse valor de raio de entalhe (R1), apenas os corpos de prova com 40 HRC
apresentaram uma perda maior da tensdo maxima alcangada, caindo de 1882 + 14 MPa para
1773 £ 30 MPa e 1733 £ 20 MPa, nas condigdes de -950 mV e -1100 mV, respectivamente. Tais
valores indicam um indice de fragilizagdo Hls_nsto equivalente a 5,8 % e 7,9 %.

Diminuindo o raio do entalhe (R0,2), consequentemente aumentando o valor do pico de
tensao hidrostatica, observam-se maiores valores das tensbes obtidas ao ar, porém menores
valores obtidos em meio hidrogenado para todas as condigbes (Figs. 4.26 e 4.27). Para valores
de dureza de 32 HRC, a tensdo maxima caiu de 1636 + 31 MPa para 1482 + 49 e 1383 + 40 MPa.
Para a dureza de 36 HRC, essa queda foi de 1911 £ 11 MPa para 1532 + 74 MPa e 1404 + 99
MPa. A maior queda das propriedades mecanicas foi observada nos corpos de prova de 40 HRC.
Sua tensdo maxima ao ar foi de 2041 + 73 MPa. No potencial de -950 mV, o valor foi de 1333 %
169 MPa e para -1100 mV atingiu 1139 + 95 MPa.
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Figura 4.26 - Resultados dos ensaios nBTD para a condi¢ao de entalhe RO0,2.

O efeito do hidrogénio também pode ser observado avaliando os indices de fragilizagao
envolvendo a tensdo maxima (Fig. 4.27), atingindo valores de 44,2 % na condi¢do mais agressiva.
Na secgao seguinte tais valores serdo comparados com as respectivas fractografias. Observa-se
que a dispersao dos resultados, representada pelo valor de desvio padrao, evidenciado pelo
tamanho das barras de erro, € maior quanto maior a dureza do material. Tal fato sera abordado

posteriormente.
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Figura 4.27 - indices de fragilizacdo (HI) para o raio R0,2, as barras de erro indicam uma incerteza

expandida com prababilidade de abrangéncia de 95 %.

A condicao R0,05 (Figs. 4.28 e 4.29) apresentou os maiores valores de HI, ou seja, foi a
condicdo mais agressiva em todos os niveis de dureza e potenciais catodicos aplicados. O maior
indice de fragilizagao obtido foi utilizando os parametros 40 HRC -1100 mV, obtendo um Hl; neto
igual a de 48,2 %. Os corpos de prova com 32 HRC e a condi¢do 36 HRC — 950 mV apresentaram
Hls neto semelhantes a condicdo RO,2.
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Figura 4.28 - Resultados dos ensaios nBTD para a condi¢do de entalhe R0O,05.
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Figura 4.29 - indices de fragilizagdo (HI) para o raio R0,05, as barras de erro indicam uma
incerteza expandida com prababilidade de abrangéncia de 95 %.

4.2.5. Fractografias

De forma semelhante as fractografias obtidas nos ensaios BTD, os corpos de prova
entalhados apresentaram diferentes morfologias de fratura, de acordo com o potencial catédico
aplicado, dureza do material e raio do entalhe. Observou-se que, a medida que a agressividade
do ensaio aumenta, o nivel de fratura intergranular também é aumentado. Inicialmente seréo
discutidas as fraturas da condigdo R1, em seguida da RO0,2 e R0,05. Sao apresentadas duas
fractografias por condigdo; uma macrofractografia e um registro de regido proxima ao entalhe (até
500 um), local onde o pico de tens&o hidrostatica € maior, como observado anteriormente.

Os corpos de prova com raio de entalhe 1,00 mm apresentaram caracteristicas de fratura
ductil em algumas condigbes, sendo o0 mecanismo de falha semelhante aos observados em
ensaios de tracdo convencional em corpos de prova liso em ambiente inerte (ao ar). Esse fato
ocorreu nas condi¢gées com 32 HRC (Fig. 4.30) e na condi¢gdo 36 HRC — 950 mV (Fig. 4.31).
Apenas nas condi¢cdes mais agressivas: 36 HRC — 1100 mV e nos ensaios com 40 HRC (Fig.
4.32) em meio hidrogenado, a morfologia da fratura apresenta caracteristicas comuns de
amostras fragilizadas por hidrogénio (quase-clivagem) na regido proxima ao entalhe.
Considerando os indices de fragilizagcdo apresentados anteriormente (Fig. 4.25), é interessante
notar que os menores valores de HI (inferior a 3 %) apresentaram, em sua fratura, caracteristica

de fratura ductil, enquanto valores intermediarios apresentaram aspectos de quase-clivagem.
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A condigdo do entalhe R1, apresenta um menor nivel de pico e gradiente de tensao
hidrostatica em todos os niveis de dureza, dessa forma a combinagao on + [H] no pico de tensao
hidrostatica se mostrou insuficiente para reduzir as propriedades do material, levando a uma falha
do material, fazendo com que o mesmo falhe por escoamento plastico de forma ductil € ndo pelo
efeito do hidrogénio nas suas propriedades nas condi¢des 32 HRC (950 e 1100 mV) e 36 HRC
(950 mV).
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Figura 4.30 - Fractografias dos corpos de prova na condicdo R1 - 32 HRC; a) vista geral e b)

detalhe préximo a raiz do entalhe.



Ar

—— Mag= 41X EHT =20.00 k¥

-950
mV
[0,7 %]

Mag= 43X EHT =20.00 kV

-1100
mV
[3,1 %]

——{ Mag= 41X EHT =20.00 kV'

a)

Signal A = SE2

Signal A =SE2

Signal A = SE2

WD =36.2mm

WD =423 mm

WD = 36.4 mm

10 um
=

10 pm
=

Mag= 100KX < EHT'=2000kV" * Signal A=SE2

Mag= 250KX | EHT=2000KV  Signal A=SE2

Mag = 250KX  EHT=2000kV Signal A=SE2

b)

WD =168 mm

WD=ATEmm |

WD'= 17 Smm

84

Figura 4.31 - Fractografias dos corpos de prova da condicdo R1 - 36 HRC; a) vista geral e b)

detalhe proximo a raiz do entalhe.
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Figura 4.32 - Fractografias dos corpos de prova da condicao R1 - 40 HRC; a) vista geral e b)
detalhe proximo a raiz do entalhe.

Em seguida, as fractografias da condi¢gdo R0,2 s&o apresentadas. Nesse caso, todas as
fraturas apresentaram caracteristicas marcantes de falha assistida pelo hidrogénio. Nas menores
durezas e menor potencial catddico aplicado, a morfologia predominante foi de quase-clivagem,
enquanto para maiores durezas e potencial catédico de -1100 mV, a intergranularidade foi o
aspecto dominante. A Fig. 4.33 apresenta as fractografias para a condigdo R0,2 — 32 HRC.

Observa-se que as condi¢gdes em meio hidrogenado sao diferentes ao ensaio realizado em meio
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inerte. Ao ar, o corpo de prova apresenta aspectos predominantemente ductil, enquanto no
potencial -950 mV, condicdo de hidrogenacdo menos agressiva, a fratura apresenta
caracteristicas de quase-clivagem. A condigdo -1100 mV, apresenta um misto entre fratura

intergranular e quase-clivagem, predominando esse ultimo.
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Figura 4.33 - Fractografias dos corpos de prova da condigdo R0,2 - 32 HRC; a) vista geral e b)
detalhe préximo a raiz do entalhe.
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Os corpos de prova com 36 HRC na condi¢ao RO0,2 (Fig. 4.34) apresentaram fraturas ao
ar semelhante aos casos anteriores. Para a condigéo -950 mV, a fratura ja apresenta um misto
de fratura intergranular e quase-clivagem, no ensaio realizado a -1100 mV a fratura apresentou
esse misto de morfologias, porém com maior presenga de intergranularidade. Nessa condigcéo,
0s Hls nsto foram de 19,8 % (950 mV) e 26,5 % (1100 mV).
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Figura 4.34 - Fractografias dos corpos de prova da condi¢cdo R0,2 - 36 HRC; a) vista geral e b)
detalhe proximo a raiz do entalhe.
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A condigdo 40 HRC - RO0,2 (Fig. 4.35) apresentou caracteristicas semelhantes a
anteriormente apresentada. Ambas as condi¢cdes de meio hidrogenado (-950 mV e -1100 mV)
apresentaram um forte carater intergranular. Suas tensdes de falha foram de 1333 + 169 MPa e
1139 1+ 95 MPa. Quando comparados com o valor da tens&o obtida no ensaio ao ar (2041 + 73
MPa), obtém-se indices de fragilizacdo equivalentes a 34,7 % e 44,2 % para as condi¢des de -
950 mV e -1100 mV, corroborando com o fato de que um maior HI indica um maior fator

intergranular nas fraturas.
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Figura 4.35 - Fractografias para a condi¢do 40 HRC - R0,2; a) vista geral e b) detalhe préximo a

raiz do entalhe.
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A condigdo R0,05, menor raio de entalhe utilizado e, consequentemente, maiores picos
de tensdo hidrostatica quando comparados as demais configuragbes, apresentou uma maior
presenga de fratura intergranular nas fractografias observadas. Os corpos de prova ensaiados
com a dureza de 32 HRC (Fig. 4.36) apresentaram uma fratura predominantemente por quase-
clivagem, tanto para a condigdo de -950 mV, quanto para -1100 mV. Ambas as condi¢des de

potencial catddico apresentaram indices de fragilizacao HI semelhantes: 10,4 % e 14,0 %.
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Mag= 40X EHT=2000kV  Signal A =SE2 WD = 384 mm B /= 20 00V Signal A = SE2 WD = 168 mm

-950 mV
[10,4 %]

o
- Y
10 pm', -
Mag= 41X EHT=20.00kV  Signal A = SE2 WD =352 mm —' % Mag® 250KX  EWT=2000kv | Signal A=SE2

-1100
mV
[14,0 %]

Figura 4.36 — Fractografias para a condi¢do R0,05 - 32 HRC; a) vista geral e b) detalhe proximo
a raiz do entalhe.
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Para os corpos de prova com dureza de 36 HRC (Fig. 4.37), as fraturas em meio
hidrogenado apresentaram um misto entre quase-clivagem e fratura intergranular para a condicao
de -950 mV, cujo HI foi igual a 20,0 %, enquanto sob potencial de -1100 mV a fratura foi

predominantemente intergranular; o HI nesta foi de 33,9 %.

Ar
SEM HV: 5.0 kV wo: th?.fﬂ mm |
View field: 519 mm Det: SE 1 mm
Seuuso 0 oaeimiany ouizz
-950 mV
[20,0 %]
T | ] im 1 |
Mag= 43X EHTS2000KY e Moo= Z8DKX ' EHT =2000M. | SibnalASEY < WD'= 167 mm
-1100
mV
[33,9 %]

SEM HV: 5,0 kV. WD: 25.00 mm

View field: 5.19 mm
SEM MAG: 40 x

Figura 4.37 — Fractografias para a condi¢gao R0,05 - 36 HRC; a) vista geral e b) detalhe préximo

a raiz do entalhe.



91

A condigdo de maior dureza (40 HRC - Fig. 4.32) na condi¢ao R0,05 apresentou os
maiores HI e uma maior presenca de fratura intergranular em suas fraturas, tanto para a condigéo
de -950 mV quanto para -1100 mV.

Ar

LL. i
m Viaw fieid: 41 Det: SE 100 pm
SEM MAG: 40 X Date(m/diy): 08/04122 SEN MAG: 500 % Date{midiy): 08/04122

-950 mV
[37,0 %]

SEM MAG: 2.00 kx| Date(m/dly); 08/04/22

-1100
mV
[48,2 %]

SEM HV: 5.0 kv WD: 27.36 mm | VEGA3 TESCAN|
View field: 5.19 mm Del
SEM MAG: 40X  Date{mid/y): 08/04/22 UFU

Figura 4.38 — Fractografias para a condi¢cao R0,05 - 40 HRC; a) vista geral e b) detalhe préximo

a raiz do entalhe.
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As fraturas obtidas mostraram que existe uma relacédo entre o HI e a caracteristica das
fraturas, sendo que para maiores indices de fragilizagao, a fratura intergranular € a morfologia
predominante, enquanto que menores valores apresentam aspectos de quase-clivagem e valores
intermediarios apresentam um misto desses mecanismos. De forma semelhante ao grafico
apresentado na Fig. 4.19, foram comparados os indices de fragilizagdo Hls .m0 com os aspectos
das fractografias na Fig. 4.39. E possivel determinar uma tendéncia e uma correlagdo entre os
parametros observados.

Apesar de valores diferentes aos observados na Fig. 4.19 (ensaios BTD em corpos de
prova lisos), o comportamento das fraturas foi semelhante: com o maior potencial catddico
aplicado e maior dureza dos corpos de prova, maior a quantidade de fratura intergranular
observado. Um resumo das fractografias para a condi¢ao R0,2 é apresentada na Fig. 4.40. Foi
possivel observar os seguintes intervalos onde as morfologias de fratura presentes sao:

¢ 0 -3 %: Coalescimento de micro-vazios (DU);
e 3 —15%: Quase-clivagem (QC);
e 15—-35 %: Quase-clivagem e fratura intergranular (QC + IN);

e Acima de 40 %: Fratura intergranular (IN).

60
50
IN ]
sl — T | -+ R1-950
£ 30 % | —e—R1-1100
= e _zF? go=nn R2 - 950
20 et | R2- 1100
B L ) -+ R5-950
10 F > / o ' —e—R5-1100
iy
0| S oot DU
30 32 34 36 38 40 42
Dureza (HRC)

Figura 4.39 - Correlagao entre os indices de fragilizacdo em fungao da dureza e os aspectos
observados na fractografia dos corpos de prova na regido de inicio da falha.
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E possivel perceber que as fraturas que apresentaram mecanismos de fratura
caracteristicos de fragilizagdo por hidrogénio possuem duas regides quando observadas em
menores aumentos (Fig. 4.41). Uma regido central com presenca de microcavidades e uma
regido proxima ao entalhe, onde foram observadas as imagens de maiores aumentos
apresentadas anteriormente.

Foi possivel observar também que alguns corpos de prova apresentaram uma
excentricidade dessas regides, fendmeno mais observado nas condigdes de maiores durezas e
menores raios de entalhe. Tal fendmeno também €& observado em outros trabalhos, porém a
causa deste nao é especificada (IBRAHIM; RIHAN; RAMAN, 2008; IBRAHIM; STARK, 1990;
MATSUMOTO; TAKAI, 2018). Possiveis explicagcdes para esse ocorrido sdo: um desalinhamento
do corpo de prova em relagao a linha de aplicagcao de forga podendo levar a presencga de tensdes

fletivas e/ou efeito estatistico caracteristico do ensaio, sendo uma distribuicdo randémica.
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SEM HV: 5.0kV
View fleld: 5.19 mm
SEM MAG: 40 x | Date(m/dly): 08/04/22

Figura 4.41 - Fratura dos corpos de prova na condi¢ao a) 32.R0,05 e b) 40.R0,05.

A presencga de regides ndo concéntricas nas fraturas coincide com os corpos de prova
que fraturaram nas menores tensdes e foram os responsaveis pela maior dispersdao dos
resultados. A maior agressividade do meio, do raio do entalhe e da dureza do corpo de prova
fazem com que o material se torne mais susceptivel a variagbes microestruturais, riscos ou
defeitos provenientes de usinagem e desalinhamento (apesar dos equipamentos apresentarem
componentes evitar que isso ocorra). Observa-se que as condigdes menos agressivas: 32 HRC
e raio R1 (mesmo para maiores durezas) nao apresentaram essa excentricidade. Tal

susceptibilidade aumentada também é encontrada em falhas ocorridas por fadiga.

4.2.5.1. Tensao Hidrostatica

Observa-se nas fraturas em meio hidrogenado a formacdo de duas regides com
caracteristicas distintas, com uma espessura aproximada de 0,5 mm. Avaliando os graficos de
tensdo hidrostatica obtidos utilizando as tensdes de falha dos componentes, nota-se que as
regides de fratura fragil se assemelham a distribuigdo de perfil hidrostatica e ndo de deformacgao
plastica, confirmando a eliminacado do termo referente a plasticidade da equacgao de difusdo de
hidrogénio, em especial para as condi¢des R0,2 e R0,05.

Os graficos da Fig. 4.42 e 4.43 apresentam o perfil de tens&o hidrostatica e deformagéo
plastica equivalente para as trés condigbes de raio de entalhe no momento de falha dos corpos
de prova (a tensdo média de falha dos ensaios nBTD foi utilizada). As linhas azuis apresentam

os valores relacionados a dureza de 32 HRC, as verdes de 36 HRC e para 40 HRC s&o as linhas
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laranjas, as linhas continuas apresentam os resultados para o potencial de -1100 mV, enquanto
as linhas pontilhadas para -950 mV.

Avaliando, inicialmente, a condicdo de entalhe mais agressivo (R0,05), nota-se que todas
as condigbes apresentaram a mesma caracteristica. A deformagéo plastica, apesar de atingir um
valor elevado (0,6 mm/mm na condi¢ao 32 HRC e -950 mV), se concentra em uma regido muito
pequena, até 0,1 mm da raiz do entalhe. Um pico de tensao préximo ao entalhe, numa distancia
de aproximadamente 0,1 mm da raiz do entalhe, em seguida, tem-se uma diminuigdo de tensao
até aproximadamente 0,5 mm, valores que se assemelham a regido de fratura fragil obtida nos
ensaios (Figs. 4.29 e 4.30). Observando a Eq. (4.2) apresentada no item 2.1, nota-se que a
difusdo de hidrogénio ira ocorrer para as regides de maiores tensdes hidrostatica, nesse caso
para proximo ao entalhe até 0,5 mm. Assim, havendo uma maior concentracdo de hidrogénio
associada a maiores tensdes, nessa regido ocorrera a nucleagéo e propagacao de trinca via
mecanismos frageis, promovendo uma superficie de fratura com presenga de regides

intergranulares e/ou quase-clivagem. Apds esse ponto, a tensdo tende a se manter constante.

ZL— Y(DesvC,) +V (2L g, ) = 0 (4.2)

Os perfis de tensdo hidrostatica para a condicdo R0,2 apresentaram comportamento
semelhante. Observa-se também que o valor do pico de tensao hidrostatica alcancada é maior
quanto maior a dureza, porém menor no potencial de -950 mV. Vale a pena comentar que como
0 ensaio é quasi-estatico, a difusdo de hidrogénio pode nao atingir o equilibrio.

Para a condigdo R1,0, os perfis de tensdo hidrostatica e deformacado plastica nao
apresentaram caracteristicas semelhantes as observadas nas outras duas condi¢des. Observa-
se que as tensdes ao longo do corpo de prova foram superiores em relagao as tensdes préoximas
ao entalhe, indicando que a difusdo do hidrogénio ndo ocorreu de forma semelhante as
observadas nas demais condigdes. Porém, a deformacgao plastica ocorreu ao longo de toda a
espessura do corpo de prova, corroborando com a superficie de fratura observada.
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Figura 4.42 — Perfis de tensao hidrostatica nas tensdes de falha de cada condigéo, obtidos através

de simulagbes via elementos finitos.
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Figura 4.43 - Perfis de deformacéo plastica equivalente nas tensdes de falha de cada condigéo,

obtidos através de simulagdes via elementos finitos.
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4.3. Resultados dos Ensaios CLT

Para os ensaios em carga constante (CLT), as seguintes condi¢cdes foram escolhidas:

e 32.R1.950;

e 36.R1.1100;

e 40.R0,2.1100

e 36.R0,05.1100;

e 40.R0,05.1100;

Estas representam as condi¢des de maior (40.R0,05.1100) e menor indice de fragilizagao
(32.R1.950) obtidas no ensaio nBTD e condigbes intermediarias. Devido a dispersdo dos
resultados encontrada nos ensaios nBTD, a tensao de referéncia para inicio dos ensaios CLT foi
a equivalente a 90 % da menor tensao de fratura obtida (0neTp_min). Em caso de nao-falha apés
um periodo de 100 h, aumentos equivalentes a 3 % desta tensao foram realizados em periodos
de 24 h. Esse valor de incremento esta relacionado a resolugao do sistema de aplicacao de forca
e foi considerado um valor incremental adequado para diferenciar as condigcdes. Os resultados
sdo apresentados e discutidos a seguir. Considerando metodologia semelhante a adotada pela
norma ASTM F1624 (ASTM, 2018), foi aqui considerado como tensao limite (ow) a menor tensao
anterior ao patamar de falha obtido nos ensaios CLT.

Os resultados apresentados a seguir mostram as curvas dos ensaios CLT para os trés
corpos de prova ensaiados por condi¢dao (CP1, CP2 e CP3). Para melhor entendimento dos
graficos, as linhas representando os CPs 2 e 3 foram transladadas em 24 e 48 h no eixo X,
respectivamente. As tensées maximas obtidas nos ensaios nBTD também s&o apresentadas para
efeito comparativo: os valores individuais, a média e o intervalo de confianga de 68,27 % (10).

Para a condigdo R1, que apresentou menor agressividade (menores indices de
fragilizacao), foram ensaiados corpos de prova com dureza de 32 HRC e potencial de -950 mV
(Fig. 4.43) e dureza de 36 HRC e -1100 mV (Fig. 4.44). Para ambos os casos, a tensio limite o,
obtida nos ensaios CLT foi inferior & média dos ensaios nBTD e a tensdo minima obtida neste
ensaio. Outro fato a ser mencionado é a baixa dispersao dos resultados observados nos ensaios
CLT: para a condi¢ado 36.R1.1100, todos os corpos de prova falharam no mesmo nivel de tenséo
e para a condi¢gao 32.R1.950 dois corpos de prova falharam em um nivel e outro em um nivel
abaixo. Essa boa repetibilidade também foi observada nos ensaios nBTD dessas condigdes.

Dessa forma, os valores de ow apresentaram valores ligeiramente inferiores em relagéo as
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tensdes Onso_min € OneTp. E interessante notar também que as falhas sempre ocorreram alguns

minutos apds o aumento das cargas.
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Figura 4.43 - Resultados dos ensaios CLT e comparagao com resultados nBTD da condigao
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Figura 4.44 - Resultados dos ensaios CLT e comparagao com resultados nBTD da condicao

36.R1.1100.

Considerando que o ensaio nBTD é um ensaio quase-estatico, a distribuicdo de
hidrogénio no corpo de prova pode néo atingir o equilibrio, ao contrario do ensaio CLT, onde, os

longos tempos de permeagao sob tensdo mecanica constante aplicada, favorecem a difusédo

completa, ou quase completa, do hidrogénio para os locais de tensao hidrostatica. Como a



100

mudanga de patamar € pequena, em niveis de tensdo mecanica, a redistribuicdo do hidrogénio
nesse periodo ocorre de forma rapida, visto que devido aos longos tempos dos patamares
anteriores (100 h ou 24 h) o hidrogénio se encontra em condigbes de equilibrio.

Observando as fractografias obtidas apds os ensaios (Fig. 4.45), nota-se que as fraturas
de ambas as condigbes foram similares as obtidas nos ensaios nBTD. Enquanto a condigao
32.R1.950 apresentou aspectos de fratura ductil, com pouca ou nenhuma ag¢ao do hidrogénio, a
condicao 36.R1.1100 apresentou aspectos de quase-clivagem e algumas regides de trincamento

secundario e intergranular, validando assim a presenga do hidrogénio no mecanismo de fratura.

(a)

300 ym
—

Mag= 45X EHT=2000kV ~ Signal A= SE2 WD =239.1mm

(b)

1imm AQum ; SR
——— Mag= 36X EHT=20.00kV  Signal A= SE2 WD = 43.8 mim [ = Mag= 250KX ~EHT=20.00kV/ " Signsl A= SE2 WD=10.8 mm

Figura 4.45 - Fractografias das condigbes (a) 32.R1.950 e (b) 36.R1.1100.

A condicdo R0,2 apresentou uma dispersido dos resultados superior as observadas nas
condigdes descritas anteriormente. O desvio padrdo observado nos ensaios nBTD para as
condigdes 36.R0,2.1100 e 40.R0,2.1100 foi equivalente a 7,9 % e 9,4 % dos respectivos valores
médios, respectivamente. Além disso, como comentado na secdo 4.2.5, as superficies de fratura

apresentaram uma maior excentricidade em relagdo aos pontos centrais das regides para os
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corpos de prova que falharam nas menores tensées. A avaliacdo dessas condi¢des utilizando a
metodologia CLT apresentou situagées similares.

Analisando o grafico da Fig. 4.46 (condicdo 40.R0,2.1100), observa-se que 0s ensaios
CLT apresentaram comportamentos semelhantes: todos os trés corpos de prova falharam no
mesmo nivel de tensao, dentro do intervalo de 68,27 % de confianca do ensaio nBTD. A tensao

limite ow encontrada (1098,5 MPa) é ligeiramente superior a tensdo minima nBTD (1048,5 MPa).
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Figura 4.46 - Resultados dos ensaios CLT e comparagao com resultados nBTD da condicao
40.R0,2.1100.

A superficie de fratura do CP1 da condigédo 40.R0,2.1100 é apresentada na Fig. 4.47. De
forma semelhante a fractografia obtida no ensaio nBTD, utilizando os mesmos parametros de
ensaio, € possivel observar duas regides de fratura, sendo uma proxima as extremidades do
corpo de prova apresentando caracteristica de fratura fragil, predominantemente intergranular, e
o centro do corpo de prova apresentando a fratura final com caracteristicas de microcavidades e
clivagem. A mesma caracteristica de excentricidade foi observada nessa fratura, apesar de

ambas as maquinas apresentarem sistemas para evitar o desalinhamento.



102

- 2
jag = =20, Sig 3 > =120 min
Mag= 38X EHT=2000KV._ , WD'= 120

Figura 4.47 - Fractografia do CP1 da condigdo 40.R0,2.1100 apés ensaio CLT.

A Figura 4.48 apresenta os resultados da condigao 36.R0,05.1100. Os corpos de prova
dos ensaios nBTD e CLT falharam em tensées semelhantes, apresentando uma dispersao dos
resultados em ambas as metodologias. Os CPs 1 e 3 falharam em tensdes 1306,6 MPa e 1188,7
MPa, tensdes superiores a Oneto_min, respectivamente, porém dentro do intervalo de confianga de
68,27 % considerando os resultados dos ensaios nBTD. Porém, o CP2 falhou em tensdo mais
baixa, 1045,7 MPa (93 % onstp_min), Semelhante a falha do ensaio nBTD de cerca de 1130 Mpa
que falhou em tenséo bem abaixo dos demais, dessa forma a tenséo limite o, foi de 1011,4 MPa,

equivalente a 89,7 % da OnTD_min.
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Figura 4.48 - Resultados dos ensaios CLT e comparagao com resultados nBTD da condi¢ao
36.R0,05.1100.
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As fractografias dos CPs 1 e 2 (condigdo 36.R0,05.1100) sao apresentadas na Fig. 4.49,
nao € observada uma diferenca significativa entre as mesmas. Ambas apresentam aspectos de
fratura intergranular e quase-clivagem nas bordas do corpo de prova, predominando essa ultima.
Nota-se que as duas fraturas apresentaram uma excentricidade entre as regides, porém, o CP2
(que falhou em um nivel de tensao muito baixo), exibe tal fenbmeno em um nivel mais elevado,
de tal forma que a trinca induzida pelo hidrogénio (superficie intergranular/quase-clivagem) nao

se apresenta em todo o perimetro externo da fratura.
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Figura 4.49 - Fractografias dos CPs 1 e 2 da condi¢ao 36.R0,05.1100 apds ensaios CLT.

A condigdo mais agressiva (40.R0,05.1100) é apresentada na Fig. 4.50. Nesse caso,
enquanto dois CPs falharam proximos a tensao média nBTD, o CP3 falhou em tensao inferior
equivalente a 915,4 MPa, levando a considerar uma o equivalente a 886,8 MPa (90 % OngTD_min)-
As superficies de fratura (Fig. 4.51) foram similares as encontradas nos ensaios nBTD dessa
condigao, apresentando uma regiao de fratura fragil excéntrica ao corpo de prova, e, mesmo que
os CPs CLT tenham apresentado falha em niveis de tenséo diferentes, ndo é possivel observar

diferenga nas superficies de fratura.
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Figura 4.50 - Resultados dos ensaios CLT e comparagdo com resultados nBTD da condicao
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Figura 4.51 — Fractografias dos CPs 2 e 3 da condigédo 40.R0,05.1100 apos ensaios CLT.

A Figura 4.52 resume os resultados obtidos, comparando a tensdo minima e tenséo obtida
nos ensaios nBTD e a tenséo limite obtida no ensaio CLT para as condigdes ensaiadas. Observa-
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se que para as condi¢des de raio R1 e R0,05, a o, foi inferior € onstp_min, para a condigéo 40.R0,02
os valores foram préximos e dentro do intervalo de confianga de 68,27 % dos demais ensaios
nBTD.
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Figura 4.52 - Resumo das comparagdes entre a tensdo minima obtida no ensaio nBTD, média
nBTD e tensao limite obtida no ensaio CLT.

Para uma melhor visualizagdo dos resultados, a Fig. 4.50 apresenta o valor da tensao
limite em relagdo a tensdo minima para todas as condi¢des ensaiadas. Observa-se que todos os
valores de Gw/OnsTo_min foram superiores, ou préximos, a 90 %. Assim sendo, esse valor de
referéncia para determinagdo da tensao limite utilizando ensaios nBTD pode ser considerado
para uma avaliagdo mais rapida do material, visto que os ensaios nBTD s&o mais rapidos e
simples do que os ensaios CLT que podem durar mais de 100 h por ensaio. Porém, em algumas
ocasides esse valor de 90 % pode ser considerado conservador, como as condi¢des que

apresentaram valores acima de 100 %.
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Figura 4.53 - Relagéo da tenséo limite (o) com a tensdo minima obtida nos ensaios nBTD

(Omin_neTD).

Os resultados apresentados, indicam que o ensaio nBTD tem um grande potencial para
determinacédo da tensao limite como as obtidas pelos ensaios de carga constante, em menos
tempo. Porém, mais ensaios devem ser realizados, acoplados a uma analise estatistica mais

criteriosa para determinacao correta dessa correlagao.

4.4. Avaliagao de Tenacidade a Fratura e Diagrama FAD Modificado

Inicialmente, os ensaios de tenacidade a fratura ao ar de acordo com a metodologia
proposta pela norma ASTM E1820 (2018) (curva J-R), forneceram, para as durezas de 32, 36 e
40 HRC, respectivamente, os valores de Kjco2 de 164,9 £ 2,0, 138,6 + 11,0 e 123,0 £ 5,0

MPa.m?%5. Uma curva obtida em cada uma das condigdes de dureza é apresentada na Fig. 4.54.
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Figura 4.54 — Curvas de resisténcia J-R do ago AISI 4340 nos trés niveis de dureza utilizados

nesse trabalho.

De forma a obter os valores de tenacidade a fratura final em meio hidrogenado (K1), a
metodologia utilizada por Cayon et al. (2021) foi aplicada utilizando a superficie de fratura dos
corpos de prova nBTD e CLT. Apenas os CPs ensaiados sob potencial de -1100 mV e que
apresentaram uma clara divisao entre as duas regides de fratura (regides de crescimento estavel
e instavel) bem definidas foram analisados (alguns corpos de prova apresentaram oxidagao pos-
ensaio, 0 que atrapalhou a analise). Todas as validagdes sugeridas pela metodologia foram
atendidas (Egs. 3.7 e 3.8). Os valores sao apresentados na Tab. 4.8 e na Fig. 4.38, as células
em branco indicam corpos de prova que nao foi possivel realizar o calculo por ndo apresentarem

as regides bem definidas.
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Tabela 4.8 - Valores de tenacidade obtido a partir dos ensaios nBTD e CLT nas diferentes durezas

e condicoes de raio de entalhe e para a condi¢cao de potencial catédico de -1100 mV.

Kic.H, MPa.m%°
Dureza (HRC) Raio CP1 CP2 CP3 CP4
[Kuic ao ar] [mm] [nBTD] [nBTD] [CLT]  [CLT]
32 0,20 84,6 95,0
[164,9 £ 2,0 MPa.m®9] 0,05 91,0
36 0,20 80,4 98,0 95,6
[138,6 £ 11,0 MPa.m?%] 0,05 92,2 84,6 81,6 84,1
40 0,20 77,4 88,4 72,2 81,4

[123,0 £ 5,0 MPa.m%°] 0,05 71,3 84,1 84,1

180
160 e
=~ 140
e } A KJIC (Ar)
o“f 120 } ¢ nBTD - Raio 0,20 mm
2 = nBTD - Raio 0,05 mm
X 100 PS .
s & | CLT - Raio 0,20 mm
80 hd i " ® CLT - Raio 0,05 mm
60

30 32 34 36 38 40 42
Dureza (MPa)
Figura 4.55 - Valores de tenacidade ao ar (método convencional) e via ensaios nBTD e CLT sob
potencial catddico de -1100 mV. As barras de erro indicam um nivel de confianga de 95,45 %.

E possivel observar que os valores de tenacidade em meio hidrogenado (Kicx) foram
inferiores aos valores obtidos ao ar, independentemente do nivel de resisténcia, além disso
observa-se uma tendéncia de menores valores de tenacidade para os niveis de maiores durezas.
Os valores de Kic.hH ndo se mostraram significativamente diferentes em relagao ao uso dos dois
raios de entalhe (0,20 e 0,05 mm), nem as diferentes metodologias de carregamento utilizadas
(nBTD e CLT).
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Adicionalmente, foram realizados ensaios de tenacidade a fratura em meio hidrogenado
utilizando corpo de prova do tipo C(T) com base na norma ISO 7539-9 (ISO, 2008) apenas para
a condicao 40 HRC - 1100 mV. Diferentes velocidades de ensaio foram utilizadas, descritas em
fungao da taxa dK/dt (MPa.m%%min). Os corpos de prova foram retirados nas mesmas condigdes
dos ensaios de tenacidade ao ar. Os resultados sao apresentados na Fig. 4.56. Os tempos totais
de ensaio, sem contar o tempo de pré-hidrogenagdo que foi de 7 dias, foram de,

aproximadamente, 4, 16, 30 e 120 h.

*KIC oHI
150 -
125 100
100 S
E v : %0
g 4= — 60 T
x 90 40
25 - e R A v 20
0 0
0,001 0,010 0,100 1,000

dK/dt (MPa.m05/min)

Figura 4.56. Resultados de tenacidade a fratura em corpos de prova do tipo C(T) sob polarizagao
catédica de -1100 mV em solugao de 3,5 % NaCl. A linha vermelha representa o Kjic.0,2 do material
ao ar (123,0 £ 5,0 MPa.m®%),

Observa-se que os valores de Ky sdo dependentes da velocidade de ensaio utilizado até
o valor de aproximadamente 0,010 MPa.m%%/min, abaixo deste ndo houve alteragao significativa.
Em maiores taxas dK/dT, obteve-se valores de 85,6 + 3,6 MPa.m?® (HI = 30,3 %), ensaios mais
lentos forneceram valores de 25,8 + 1,6 MPa.m%% (HI = 79,0 %) e 23,5 + 1,5 MPa.m®% (HI = 80,8
%), utilizando taxas de 0,015 e 0,003 MPa.m%%/min. De acordo com a norma ISO 7539-9 (ISO,
2008), caso a diferenga entre duas taxas de ensaio for menor que 5 %, deve-se considerar o
resultado de menor taxa como o Ky do material naquela condigdo ensaiada. Observa-se uma

baixa dispersao de resultados, diferente do observado para os ensaios nBTD. A forma da curva
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obtida se assemelha a descrita na norma ISO 7539-9 e apresentada na Fig. 4.55, com forma

semelhante a encontrada na norma ASTM G129 para ensaios BTD (Fig. 2.16).

Kinit [MPa vm]

| ! | L L L L L L L ! |

VL [mm/h]

Figura 4.57 - Valores de Kint em fungéo da taxa de deslocamento aplicada (ISO 7539-9, 2008).

Fazendo uma comparacgao entre os valores obtidos nesse ensaio e aqueles apresentados
na Tab 4.8, observa-se que apenas o valor obtido na taxa de carregamento mais elevada (0,40
MPa.m%%min), que equivale a velocidade de deslocamento do travessdo da maquina de
0,005 mm/min (mesma utilizada nos ensaios nBTD), se aproxima do valor obtido pela analise da
superficie de fratura dos corpos de prova nBTD. Enquanto no ensaio de tenacidade a fratura o
valor médio foi de 85,6 + 3,6 MPa.m%%, na andlise de fratura dos CPs nBTD foi de 79,8 + 6,4
MPa.m®5. E importante destacar aqui que, diferente do realizado por Cayon et al. (2021), os
ensaios utilizando corpos de prova pré-trincados do tipo C(T) e entalhados nBTD nao
apresentaram a mesma condicdo de taxa de deformacao na frente do entalhe/trinca. Dessa
forma, é esperada uma certa diferenca de resultados, adicionando o fato de, apesar de serem
mesmo material e nivel de dureza, foram retirados de origens diferentes (chapa e barras,
respectivamente).

As curvas forca versus deslocamento de alguns ensaios sdo apresentadas na Fig. 4.58.
Nota-se que todas apresentaram comportamento do tipo Ill da Fig. 3.13 (Pa = Pwmax), 0 que
possibilitou a validagdo do ensaio mesmo sem o uso de extensémetro do tipo “clip gauge” na
abertura da trinca. Outro fato a ser observado, em especial no CP03, é a queda suave da forca
apos atingir o valor maximo, outros corpos de prova na mesma condi¢cdo e em taxas menores
apresentaram o mesmo comportamento. Como o ensaio foi realizado por meio de controle de

deslocamento, o crescimento da trinca, apds iniciacdo, passa a ser de modo estavel



111

(ANDERSON, 2005). Fatores envolvendo a difusdo do hidrogénio também podem estar

relacionados, como sera explicado adiante.

——CP.04 ——CP.O7 -=-CP.03

(o]
o
o
o

0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20
Deslocamento (mm)

Figura 4.58 — Curvas forga versus deslocamento de trés diferentes corpos de prova e velocidades:
CP.04 (0,400 MPa.m%%min), CP.03 (0,015 MPa.m%%/min) e CP.07 (0,003 MPa.m%%/min).

Nas Figuras 4.58 e 4.59, sdo apresentadas as superficies de fratura para duas condigbes
de ensaio: 0,015 MPa.m®%%/min (CP03) e 0,400 MPa.m®%min (CP04), respectivamente, ambas
em meio hidrogenado. Foram feitos trés registros ao longo do comprimento do corpo de prova:
préximo a pré-trinca, no meio e no final (préximo a extremidade). O comportamento dos dois
corpos de prova foi diferente: o CP.03 apresentou uma fratura predominantemente intergranular
ao longo de todo o comprimento do corpo de prova. Enquanto isso, o CP.04 (taxa mais alta)
mostrou diferentes mecanismos de fratura ao longo do comprimento da trinca: uma pequena
regido de fratura intergranular (cerca de 500 um) préximo a pré-trinca, indicando a acédo do
hidrogénio na fratura, seguido de uma regido de rasgamento plastico com a presenga de
microcavidades ao longo da maior parte do comprimento da trinca (sem agao significativa do
hidrogénio). Com o avango da trinca e alta velocidade de ensaio, o K aplicado pode ter alcangado
uma condigao critica do material, sem a presenga do hidrogénio, levando a esse mecanismo de

carater ductil.
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Figura 4.59 — Curva forga versus deslocamento e fractografias observadas na regido proxima a
pré-trinca (a), no meio do comprimento do corpo de prova (b) e no final (c) do CP.03 ensaiado a
0,015 MPa.m®%/min, Kiu = 24,7 MPa.m°5,
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0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20
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Mag= 250KX EHT=20.00kV  Signal A=SE2 “WD=17.0 mm

10um
—
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Figura 4.60 - Curva forca versus deslocamento e fractografias observadas na regido préxima a

pré-trinca (a) e no meio do comprimento do corpo de prova (b) do CP.04 ensaiado a 0,400
MPa.m%%/min, Ky = 83,1 MPa.m%°,

Os resultados dos ensaios de tenacidade a fratura em meio hidrogenado sado dependentes
de fatores mecanicos e eletroquimicos: a propagacao da trinca e a difusdo do hidrogénio. Quando
0 ensaio é realizado ao ar, o material ira falhar de forma instavel quando o valor de K aplicado for
igual ou maior ao valor de K do material. Ao inserir o hidrogénio no sistema, a agcado desse
elemento passa a ter um papel importante na propagagéao da trinca.

A Fig. 4.60 apresenta as etapas de propagacao de trinca devido ao fenbmeno da
fragilizagdo por hidrogénio. O valor apresentado como K representa o nivel de fator de
intensidade de tensdes que indica a iniciagdo do crescimento subcritico da trinca, devido ao

fendbmeno de fragilizagdo por hidrogénio. Enquanto o valor indicado no grafico como Kic.
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representa o valor onde ocorrera a falha abrupta do material devido a deterioracdo das
propriedades mecanicas pelo hidrogénio. Nesse caso, esse valor tende a ser inferior ao Kic do
material ao ar, ou seja, a trinca ira iniciar sua propagac¢ao quando o K aplicado atingir o valor de

K, porém a falha abrupta apenas ocorrera apos o valor de K aplicado ultrapassar Kic.h.

Ensaio
monoténico
crescente

da/dt

K

Log K

Figura 4.61. Propagacao de trinca em fungéo do fator intensidade de tens&o aplicado, indicando
os locais de iniciacdo do crescimento sub-critico (Kin), falha abrupta do material em meio

hidrogenado (Kic-1) e tenacidade a fratura do material ao ar (Kic) (API, 2016).

A trinca irainiciar sua propagacao ao atingir um valor de K, descrito como K4, que equivale
a uma combinacgao da tensdo mecanica aplicada e nivel de hidrogénio, que se difundiu ao local
de maior tensao hidrostatica (frente da trinca), necessario para propagagado da trinca. Ao se
propagar, a velocidade de propagagao da trinca é superior ao fluxo de hidrogénio até a ponta da
trinca, ou seja, o acumulo de hidrogénio na frente da trinca inicial ndo conseguira acompanhar,
de forma simulténea, o crescimento desta. Dessa forma, a trinca se propaga até uma nova
condicdo de tensdo hidrostatica que ira acumular hidrogénio suficiente para promover a
propagagao da trinca. Nessa fase, espera-se que o K aplicado sera crescente, até atingir um valor
de Kic.h, onde ocorrera a falha final. Esse parametro Kic.u representa o valor da tenacidade do
material em funcao das alteracbes estruturais ocorridas na condicdo do meio de teste.

Alguns ensaios monotbnicos crescentes para avaliagao da tenacidade a fratura em corpos

de prova pré-trincados do tipo C(T) foram interrompidos apés atingir o valor de Puax, em seguida
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foram rompidos ao ar. Um exemplo da superficie de fratura deste é apresentado na Fig. 4.60,
juntamente com o grafico forga versus deslocamento indicando o ponto de interrupgao do ensaio.
Observa na Fig. 4.60b as diferentes regides da fratura: pré-trinca, propagacgao sub-critica pela
acao do hidrogénio e fratura ao ar apds a interrupgao do ensaio. A propagacgao sub-critica iniciou-
se ao atingir o Puax correspondente a Ky = 24,6 MPa.m®%, apds esse valor, a trinca aumentou de
tamanho e, pelo ensaio atuar com controle de deslocamento, a for¢ca do ensaio diminuiu, até a
interrupgao proposital do ensaio. Ao se medir a regido de propagacdo e com o valor da forga no
momento final do ensaio, obtém-se um K aplicado equivalente a 42,5 MPa.m%%. Dessa forma,
nesse momento, o ensaio estaria na transicdo entre os valores de Ky e Kic.h. O uso de
extensdmetro na abertura da trinca possibilitaria a determinacado da taxa da/dt de propagacéao
sub-critica da trinca.

Assim, as metodologias apresentadas nesse trabalho obtém dois valores diferentes de
tenacidade a fratura do material. Enquanto os ensaios nBTD, por meio da analise de sua
superficie de fratura, e os ensaios monotdnicos crescentes de corpos de prova pré-trincados do
tipo C(T), de mais alta velocidade, determinam os valores de Kic.H, 0S ensaios em menores
velocidades, determinaram os valores de K.

Com os resultados obtidos de tensdo maxima alcangada nos ensaios nBTD e os valores
de tenacidade medidos, € possivel determinar o diagrama FAD modificado apresentado na Fig.
4.63. Em componentes estruturais que apresentam alguma trinca, esse diagrama apresenta uma
avaliagao simultanea da possibilidade de ocorréncia de fratura fragil e/ou colapso plastico. Assim,
€ possivel observar que em todos os ensaios 0 modo de fratura € uma combinacéo entre a fratura

fragil e o colapso plastico.
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Figura 4.62. Curva forga versus deslocamento (a) do CP.07 ensaiado a taxa de 0,003

MPa.m?%%/min, registro macrografico da fratura e fractografias na regido de propagacéo inicial (c)

e de fratura ao ar.
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Figura 4.63 - Diagrama FAD modificado para algumas condi¢cdes ensaiadas a -1100 mV, o
quadrado em vermelho indica a regido de nao falha quando submetido a condi¢cdo de protecéo

catédica (OH_neTD € Oar_nBTD = tensdo maxima no ensaio nBTD em meio hidrogenado e ao ar).
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CAPITULO V

CONCLUSAO

Nesse trabalho foram avaliadas trés diferentes metodologias de ensaio em um aco AlSI

4340 em trés niveis de dureza: 32, 36 e 40 HRC utilizando corpos de prova lisos e entalhados.

Além da resisténcia mecanica do material, outros parametros foram avaliados: potencial catodico

aplicado nos corpos de prova (-950 mVagagci € -1100 mVagagci) € raio do entalhe (1,00, 0,20 e

0,05 mm). Os ensaios foram realizados em solugao salina com 3,5 % em peso de NaCl. Apds os

ensaios, as superficies de fratura também foram avaliadas. A partir dos resultados obtidos, pode-

se citar as seguintes conclusoes.

5.1.

Ensaios de tragao em baixas taxas de deformagéao - BTD

Ap0ds a realizacao dos ensaios BTD, foi possivel concluir que:

a.

A fragilizagado por hidrogénio foi maior em agos de maior dureza e sob um potencial
catédico aplicado mais negativo;

Dentre as faixas de dureza e condi¢cdes de ensaio utilizadas, nao foi observada uma
diferenga significativa em relagdo ao limite de escoamento e limite de resisténcia dos
materiais;

Os materiais quando ensaiados ao ar apresentaram o fendbmeno do escoamento
descontinuo, porém, ao serem ensaiados sob protecdo catddica, houve uma alteracéo
desse patamar, sendo o hidrogénio responsavel por diminuir ou eliminar esse efeito;
Para uma melhor comparagao entre materiais, a avaliagdo da reducédo de area em meio
hidrogenado, quando comparada ao ensaio ao ar, se mostrou mais eficiente para
diferenciar condi¢dbes de maior e menor agressividade quando comparado com o
alongamento plastico;

Por meio da avaliagao das superficies de fratura, péde-se confirmar que as fraturas em
meio hidrogenado se iniciaram na extremidade do corpo de prova, com propagacao da

trinca até a falha final, diferentemente do ensaio ao ar que apresentou caracteristica taca-
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cone, com o coalescimento de microcavidades no centro do corpo de prova, seguido de
propagacao instavel da trinca;
Foi possivel determinar uma relagéo entre os micromecanismos de fratura e o indice de

fragilizagao HIra, fraturas de carater mais intergranulares apresentaram maiores valores.

Ensaios de tragdo em baixas taxas de deslocamento utilizando corpos de prova

entalhados - nBTD

5.3.

A insercao de um entalhe no corpo de prova alterou as tensdes maximas as quais o corpo
de prova consegue suportar, sendo esta, aproximadamente 60 a 70 % superior ao limite
de resisténcia do material;

As simulagdes via método dos elementos finitos mostraram que a tensao hidrostatica
atinge maiores valores quanto maior a dureza do material e menor raio de entalhe (maior
Ky) utilizado;

Os ensaios em meio hidrogenados indicaram que a susceptibilidade a fragilizacdo por
hidrogénio € maior quanto maior a dureza do material, maior o K; e potencial catodico mais
negativo;

Foi possivel determinar uma correlagao entre o aspecto da superficie de fratura e o indice
de fragilizagcéo Hls nstp, maiores indices estavam relacionados com maior fator de fratura
intergranular;

Os corpos de prova apresentaram duas regides de fratura diferentes: uma proxima a
borda e outra ao centro. A medigao dessas areas possibilitou o calculo da tenacidade a
fratura destes corpos de prova;

Com os valores de tensao de falha onsp € 0s valores de Kic foi possivel construir um
diagrama FAD modificado para avaliacao da integridade estrutural de componentes
fabricados no material utilizado nessa dissertacao.

Foi observado que a utilizagdo do raio de entalhe igual a 0,20 mm se mostrou o mais
eficaz para a utilizagao dessa técnica, levando em conta a capacidade de diferenciacéo

entre as condig¢des e facilidade de usinagem e verificagao dimensional deste.
Ensaios de tragdo em carga constante - CLT

As superficies de fratura dos corpos de prova CLT foram semelhantes as dos CPs
ensaiados utilizando a metodologia nBTD;
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Os resultados indicaram que a tensao limite ow nos ensaios CLT pode ser assumida como
sendo 90 % da tensdo minima encontrada no ensaio nBTD, obtendo tal paradmetro

utilizando uma metodologia mais rapida.

Ensaios de tenacidade

. Aavaliagao da tenacidade a fratura em meio hidrogenado (Kic.+) utilizando as fractografias

dos ensaios nBTD e CLT nao apresentaram uma diferenca significativa em fungao do
método de carregamento utilizado ou raio de entalhe. Os valores obtidos foram de 90,2 +
5,2,88,1+7,1e 798+ 6,4 MPa.m®5, respectivamente para as durezas de 32, 36 e 40
HRC.

Os valores de tenacidade a fratura obtidos nos ensaios utilizando corpos de prova C(T)
pré-trincados apresentaram uma forte dependéncia da velocidade de ensaio. Por meio da
analise dessa curva, foi possivel determinar, para a condigdo 40 HRC — 1100 mV, valores
de K = 23,5 + 1,5 MPa.m®% (iniciagdo do crescimento sub-critico) e Kich = 85,6 + 3,6
MPa.m%® (fratura abrupta). Esse fato foi corroborado também com o comportamento da
curva apos atingir a forga maxima, levando em conta a relagdo entre a difusdo do
hidrogénio e a propagagéao da trinca.

Os valores de tenacidade obtidos pela analise das fraturas dos ensaios nBTD e CLT e os
ensaios do corpo de prova CT na taxa de 0,40 MPa.m®® apresentaram valores
estatisticamente semelhantes: 79,8 + 6,4 e 85,6 + 3,6 MPa.m®® MPa.m%%, considerando
um nivel de confianca de 95,45 %.
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CAPITULO VI

SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

a) Realizagdo de ensaios de tracdo em baixas taxas de deformagdo em corpos de prova
entalhados em ligas de niquel e comparagdo com ensaios de carga constante;

b) Realizagao de ensaios de tenacidade in-situ e comparagao com os resultados obtidos via
ensaios de carga constante e nBTD em corpos de prova com 32 e 36 HRC;

c) Avaliar agos de mesmos niveis de dureza com presenga de elementos formadores de

armadilhas irreversiveis, tais como V, Nb e Mo.
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APENDICE A - DUREZA DOS CORPOS DE PROVA
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Figura A.1 — Dureza dos corpos de prova BTD (0 a 6) e nBTD (7 a 30) nos trés niveis de dureza,
as linhas vermelhas indicam os limites maximos e minimos. As barras de erro indicam um nivel
de confianca de 68,27 %.
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Valor normal esperado
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ANEXO A - CERTIFICADO DE CALIBRAGAO CELULA DE CARGA DO EQUIPAMENTO
INTERMETRIC iM1

Prifprotokoll

test record / protocole d'essai

L

Typ: U10M/50kN Auftrag: 802166380
type / type order no / commission
Justiermessbereich [kN]  50.00 Prufer: Pucha
Adjusted range / étendue de mesure examiner / controleur
IdentNr: 025056S Datum: 2018-11-02
senal no / N° ident test date / date d'essai
Priifergebnisse:
test results / résultats d'essal
EingangsgroRe des Messbereichs [kN] Ausgangsgroie [mV/V]
input Guantity / échelle d'essai output quantity / résultats
Zug Druck
tension / traction compression / compression
0 0.0000 0.0000
10 0.4114 -0.4114
20 0.8230 -0.8230
30 1.2346 -1.2347
40 1.6463 -1.6465
50 2.0580 -2.0584
20 0.8235 -0.8234
0 0.0001 0.0000

Aus den Priifergebnissen berechnete messtechnische Kenngréen:
Metrolog q computed from the test results
Grandeurs caractéristiques de mesure calculées & partir des résultats d'essal

Kennwert C [mV/V] 2.0580 -2.0584
sensitivity / sensibilité

Linearitatsabweichung [%vC] -0.008 -0.012
linearity deviation / linearité

(Abweichung von der bestpassenden Geraden durch das Nullsignal)

(deviation from bestfit through zero / écart par rapport a 1a meileure droite passant par le zéro)

Relative Umkehrspanne 0,4 Fnom
relative hysteresis / hystérésis relatif

in % vom Istwert 0.061 0.050
in % of reading / en % de lecture
in % vom Kennwert C 0.024 0.020
in % of sensitivity / en % de sensibiité

Alle aus den M gebni ermittelten KenngréBen entsprechen den Spezifikationen gemaB Datenblatt.

Al characienstic guanttes determined from the measurement results corespand to the specfcatons per datashee!
Toutes los grandewrs caraciénstiques délermindas & parte des résultats de mesure Comespendent Sux sPECIcations selon les caractnatiques lechniques.
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ANEXO B - CERTIFICADO DE CALIBRAGAO CELULA DE CARGA DO EQUIPAMENTO
INTERMETRIC Im2

Embra ‘al Certificado de Calibragao
Ne 137 /2020

Laboratério de calibragio acreditado pela Cgere de acordo com a ABNT NBR I1SO/IEC 17025, sob o nimero CAL 0556

Escala calibrada: 100 kN Tragdo

Identif. da escala calibrada: 20200708 Classificagdo (NBR NM-ISO 7500-1:2016): Classe 0,5
Indicagio Méca das Graus ce
Valor de uma Erro de Emro de Erro de Resohugdo Incerteza Fator de
equivalente do IindicagBes na L
padrio divisio relativa v abrangénca
(kN) (kN) (kN) (%) (%) %) (%) (kN) (%) veff k
0 0,00 0,01 0,000 — | — — — | —— e ——
20 20,00 0,01 20,003 0,02 0,05 — 0,05 0,016 0,080 a 2,06
40 40,00 0,01 39,993 0,02 0,02 0,03 0,028 0,070 66 204
0 60,00 0,01 59,990 0,02 003 ——— 0,02 0,042 0,070 26 2,10
80 80,00 0,01 80,027 0,03 0,03 —— 0,01 0,056 0,070 36 207
100 100,00 0,01 100,103 0,10 0,03 ——— 0,01 0,070 0,070 26 210
série 1 série 2 série 3
Srve relativo de zero f= 0,00 % 2= 0,01 % f0= 0,01 %
Padrdes utilizados na calibragdo
Padréo Foixa de medigdo | identificogdo | Certificodo Orgdo Classe Calibrogdo Validode
Cola de carga 100 kN 5254647 169 052 - 101 PT 0,5 23/10/2018 23/12/2020
Termdmetro 130 340} T T.014 JRVEYALS MECQ N3o apicivel 02/07/2019 02/05/2021

]

Forga Aplicada (KN}

OAgta'y Ggrad by FALLO AMORE FORTT 0070700 M04
DN ool OmChdrae | sustacretnta 13 acats faders
€0 braal - BER, ARCORRENS, cusebSR 0P A

CEAAD AN FORTT OR5I7 400004

F12 Rev. 11 Pig.2 /3



ANEXO C - CERTIFICADO DE CALIBRAGAO DOS SISTEMAS DE MEDIGAO

C1. Certificado de calibragao do paquimetro digital

tutoyo 2

LABORATORIO
DE N
METROLOGIA oAy

REDE BRASILEIRA DE CALIBRACAD
Py 1

CERTIFICADO DE CALIBRAGAD N 07625/13

Clints - = UNIVERBIDADE FEDERAL DE UBERLANDIA"
Endurega  Aversds JoBo Maves de Awis 1121 - Userdandia - M0

Cedem de servigo. 06818

1 - Dbjeto Calibrado

PAQUIMETRO DIGITAL

Fubrcante Masoyo

Cédga  500-198-208

N". % Garle 108012861

Falra nomingd | 152 mm

Aeschuglo 0,01 mm
ey do 00 propaetans  NBo consts

i CaBbesch
Blocos paiirdo Nomaere: 00112

Cerifcadn N GUVIW 1Y - REC - Mituboys Veldade 0014
Mg spalpmdor Mamern LEFIAD
Cendfgado N* 0066711 - RBC - Migutoyo Validsde OR2013
Parrda escalonado pars pagquiredro Nomers 010248
Conifcadn M * CSA2813 - RBC - Miuioys Validede 301

1 - Procedimanto da Medigho: PML - 0013 Vemlo §

Os valotes Oe indcaglo 0 paguimets foram uerficados oorrRarmllivamerile com
padrbo ascalonndo & Blocos-pudvo o b Metira i RIALACHS tamads Ko pagquUIMaTS

Dals da calbracha 23 de Julha S8 2013
Oais da ammada 13 de Adho be 2013
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REDE BRASILEINA Of CALIBRACAD
L - pum Cpom on sesese cow & ABNT
MRS SOML VT sk ¢ aomes DAL OETY
4 L = o # 8 meca e calte wides
Meds ©awrme Vrais mmea
CEErTopE ==y
Bautelony et Proaria ml ;
[ e | L= |- L | [
14 [ o 000
iy kB & & bl
19 100 1906 108 21
[T 40 840 =TT
ad L0
me 5 g om | tt st ke 4 1
& 000 [rm e it v 1
L0 B0 Ba
Al 4
LX) | nd
.o hOLEG

ey Y b 8
i Fraifit | = gtgte | sbmpboo | sbardnm
L1} L} (1] ety »

[re——— 550 0 104 e
LETTT 1) 1] am e
A cede a8 L 100 ahima
P et g8 Oreta 0058 a1 2,08 it
o e Bheoca 0.0 11 300 i
b iecariaie de Medig b
A - e cedeh wismts o . paB b e el

e g Sy . bl g Al | o Vo, e de e dete
P . ™ e e "wa
A Carace e b te mwdo b b o mads sam EAam2

§ - Mots | Tempegtory svteness Q0020 9C

C2. Certificado de calibragdo do projetor de perfil
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LABORATORIOD
DE
MCTROLOGLA

RECE BRAEILEIRA OF CALRSACAD

CERTIFICADD OE CALIARACAG N°. 11137H2

INBHEASEED | " FUNUALAL UE APFLIL UNIVE RSET ARG Pia 1M
Endetnes Ay Inde Mavse ta dualn 7971 Alaen 1 Campas Rants Asnirs - Lineskinea - MG
Local oA CEMYacAD Ay, Judo Mawes do huils, 2121 Blouo TM, Campes Santa Ménca - Ubadiinds - MO

Cirelam i Rarvice © 034 310001
1-0BJETO CALIERADED

PROJETOR CE FERFIL

Fabncanie . MAAoyE

Céhan | 302-7144

Modals | MAAIGH

No. de Sars - LOI0IUT

Tumber Mroswiinco

COMNgO : 164104

ol 18- 184

Pesul il de wohlous de altva 0831 mm
Reschuchn de gonomeio | LA 1
|dantfcacka do Mrognolens @ 084100

32

2 - PADRAD LITILLPADC NA CALIBRACAD
Finyua O auuade du Yidiu

N oo S 211564
Canifendn N° 114701 Valhdede: 30A2r013

N, i Binm o 34344
Carmcadn NY, /BRI waloase 3MU08Z013

Fadrin dngular
H". #a Qara - MCT 4
Corthcada N°. - 1103807101 VEIOIOA, SR

1 PAGCEDIMENTO DB MECICAD « PhL - 604 Vemdo 112

0 wite dn smphacks § 8 L ¥ a rogua padriio
sobsw B bl o0 projEior e s mirdnaE O oo CIFH W i

L mra de o emificRan cor LN WA
oadro sngular ncuinlldn lnbrI 2 ok @ & leNur Teda o O oo

Dabn dw valicingda | CF de Agsso du RO1R
Linta da EMIELEO | % 08 balambo of U1

rerite um G i Cruosidae
S S S S ey S Sy Sy e esep v i ety ot -5 e sl Y 0

b e LR 5 i i S . Sl 1 gy [ . bl

o A LI e TR . i T yfeel LI WAL [T ——— T p—
S e Thoags, SN0 e Muif  CEF - B0 R} Bvwmna  OF  hat mumuu P o0 PPV N mak e b R
el () SR o {11 Rl B v g e g s .
mrummhmllruuﬂ P AT L o i g b
ot Fiighin Cotmt Til | FH BB ILPF - P (11| S0 - ot ] Wy v
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itutoyo

[ S ——— T

CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N*. 1213712

REDE BRASILEINA DE CALBRAGAO

L de pola Cgere $e scaedn com » ABNT NRR

IBOAEC TTOZS, st virowsy CAL 0031

4 RESULTADO DA CALIBRAGAC : 3 =
41 - Hesultado Ampliagac N

Lants de Awplisgin ds 10 X Nimero lente 013012
Incartele g | Falor oe Cirmus o
om g Vescks | sewgiece | Roerdade
1 - 3 z a {u) (k) (Vi)
Emi%)| om ] [ 001 % 200 il
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itutoyo

Mo S e oot Pt

CERTIFICADO DE CALIBRAGAC N°. 11137112
REDE BRASILEIRA DE CALIBRACAOD

Labarsiono de Caliragho acraifac) peE LOOTE 08 BCOFA0 COM @ ABNT NAR
ISMNEF 17175 <ob ndimeen (ZAL (1711

& RESULTADO DA CALIBRACAD : -
4.4 - Resuliado oa Indicagde
Elo" X" Emo =Y~
dicacsn | Hesuraga ""'“::"" o | Mewnas | PSS AY
{mm )  mem § [ mm ) 1 mm | tmm ) Lmm ) \
01w 1 oo 5.000 0.000 "- h‘
2.500 2,500 2500 3400 1
5100 8,100 0100 f.100
T T T T P iUl
10,300 10,300 10,500 10300 [
12 800 12,800 12,000 12,000
185,000 18,000 13,000 18,008
1700 17,800 4 17 800 17400 oL
20,200 20.200 20,200 20,300
Fre. Ly A2 80U 116800 ZX 000
25,000 25,000 25000 PLRET 1]
30000 | 30000 wion | oo
38.000 38,001 nmpoo | 98800
40,000 &0, % 20,600 *0,001
FEY ] AR O 45 000 45,001
0.500 [ 1N -[] £40.000 0,001
Fabor do sheanghocsa (& | = 2.03 Fulor de shranghecia (& ) = 304
Gewun da fiooende | Vall | = 50 Gormus de iberdade | Vatl 1= 96

S Ly e e i g, B AT LS WA N Pl B Yy G |11 R w71 ST #
s B, bk P | s Py P O S B B Tk (V1) AVEE B Vo (1) ATAS B b S b b s
. —
Asmes \ama Same i (V1) V00000 - Fae 1Y BEE rmin s v bt
e "mres (swme T (17 MERETT Fam (10 WD O iy el i
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CERTIFICADO DE CALIBRAGAO N°. 12137112
REUE BRASILEIRA DE CALIBRACAO

Laanuens de Caltracas acreatsio pets Cycre de acords com a ABNT NBR
ISOAEC 17025 sob ndmem CAL 003

4. RESUITADN NA Cal IRRACAD - e

4.3 - HEBUIMAGO 03 INGITACA0 4O ANteparo Loniometnco

Incertezsde | fewas | Grous de
nomwgie | hewmgmg | Usichy | =meotae | fberdade
() (h) (V)
o 0" 00"
CEE R b
@ | 00°00
w | w00
R T
"o AL a8
0 | wotoor | orere [ a0 1"
20 | 2000
240 280 "’
i | v
300 00°M"
D
w0 | wncmr

5 - INCERTEZA DE MEDIGAD . o
=
lmeﬂ-p apandids da medclc reletade & decersds (ame 8 coeiess pedrdc da Sedbiple
=i N PATGE E D R e AT SRS | GO W (il e FDerdede
et (OISO O & U (IT0ALING008 08 BLYNQRrId OF ADTTATTUCET Al Yo

A coemEve padrds #s mesghs ba selerr sda e scorde ce 4 g cagds A 420

@ Neta Temparaturs embsente - { 108406 ) °C,

i, S G Ny R, (0 S A | U ST W P P Vama O (114 SR Fas. [11) W TS O{
Pman b Mhasgs THS e Mol F"m.—"hll ATERIENS faa 1T TR AR | e Lewudetmus ol
e S IM B s S TR
o e Il T T T I T
At o P (o Vot |10 S BT Fan () SRS e - . - -

C3. Certificado de calibragcdo do micrometro digital



g N " Certificado de Calibracao
Laboratério Medigae Uberldndia

Cwrtificado: 70518 18 Data Callbragac: G20524018
08 468630-A2018
112
HBolicitants: FUNDACAD DE APOIO UNIVERSITARIC
RUA ENGENHEIRT DINIZ, 1178, UBERLANDHA MG

Cantratsnts: O MESRO
Caractariaticas do Nsiramenra
Besorp o MICROMETRO DIGETAL Idenificagda MIC-04
Mares MITUTOYO
N® Serw 3085404
Candigses Amblentals:
SOMICo executndo nas nsknlay das permanantas do LA dltno
Tempaegtun 208 °C+ 1°C Urniduds 43 2eur = 5%y
Procedimenios
Calbragio Execuada confarme  [TTECODZ Ravesda 4
Padraes
ldentificagia Murcs Cartificada Cadibrasa por Valldads
FT-0885 MG [ BLOCO FADRAL DIGIMESS ozanT MITUTOYOCALODT ONZ0
Rasultados Obtidos
DIMENSIONAL
Foia de Ung Q.00 4 26000 mm
Fans de Indcag o 0,000 o 25000 mm Resolugeo: 001 mm

v.R LA Erro de Incertazn Incertaza ik} Vit

Madigas Esxpandida |Expandida «
Erro

mm L] ) Hm mm nue

oF 2 087 0.0 0,603 00 | Tuhedia

51 B, 102 X e ] o.oai 0007 20 L1

7 T.707 o007 i i3] {008 200 Infwrets

18,3 10,304 1D, D0 0,001 0,006 21 Infndio
I 128 12504 . _2_{5): 0.001 - 0,006 ll!ﬂ Inhll!_n_

16,0 15,004 0 K4 0001 0,006 .00 Infiruta

118 17807 o007 1001 1,008 200 Inflna

202 20 201 0001 0.001 0.002 200 Invhinata

228 22,805 [ v | oot {006 10 Infwutlz

6.0 35,002 060z | Oool 0,003 2,00 | Infosia

NTEUDD AFRESE HTADC NEATE DOE UME NTY GISTRO TEM SIGMFHCADO RESTAMD E 5E A A SOMENTT & ESTA WTUACRD. | i)

A ME TR LY TAL 0L PARC AL D0 MESMO SEM A ALY 2ACAC D0 EMITENTE
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Q AANCOICAOD

ACE LG

Certificado de Calibragio
Laboratério Medicdao Uberlandia

Certiflcada: 70518'18 Data Callbragae. 020508018
05 488530-A2018
2:2
Obaervacass Gerdia
M2 HOUVE ALETE
-¥ R Vake de Refonfnoa na unidade da med; 3o do mdido
=% 1 Wakr madio mdreado no mstrumento n@ unmdade e medip 3o do mesmo
A wrerieza o e 30 ] EOTW 3 sPCEERE BOArA o8 Mt S0 T ks It e it W3 W, B ual Pars wTd
deimiusg 0 | com Vefl graas de Mberdade atefwos ool de 3 uma sdace e ahrangénea de apmumadamente B5% A oweneza padeda do

Frveeelig o i b be el e Ao cru O gl e & EA-A02
- A conds; 8o da ApmysdnReproydin 52 eeRinge JPENAY 45 Grancesas meloligicas 9o nainemaro, senda qua o kmie de oo sspeodeado para esla
corddi a0 & de responsahilidade oo Chente

A operdgAn of st ¢ regulagem nbt 32 fare do esenpo 005 SEng o

A yaliade de calibrg 36 c matrumens quando apfe=anlade neide o & il g chefte

Endemego de Emomio ALUA THWIMG L LIEAS MARTIGS, 130 - SARANA - LEERLANDL - NG
[inta ca srmaio 02 de moo g }18

Lo i s

Sewrata | ot
T v
Gajands Tdenien

D iy mgmeent by L EANDRC
SnvA OF BARTOE 000 | 3220454
Clabe 2018 08 08 o 30018 8300
Reapon Cartitt ac du ok Ao
Lotahad t ofesakons e ao

Ll i

O CONTELDD APRE ST TADO WESTE DN U MERTOCRECIS TRO TEM SHMIFICADC FESTRIMTO € SE APLICA SOMENTE A €STA STLALAG £ PROWMINA
A AERROOUL AD TOTAL QU PARCIAL DO M SMO SEM A AUTOMZACAC DO TMITENTE
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C4. Certificado de calibracéo do interferébmetro laser

CERTIFICATE OF CALIBRATION

Issued Uy laylar Hobsan Calibration | aboratory

Isaue ODae 15- by

Date of Colibration

Certdcate No AT5%%

PRECISION

Tay/_br Hobson

Tad »id V10 JRa31S4
Fae =dd V06 Jia e
f-Mad calibowie b el il (o us
Vaarrat Mt flweem iaphas hofasn (e

= 3
Page 1 of Hrjes

APPROVED
SIGNATORY

.1 Fhillips

#cting as Agent far

witomer Urder Nurmber
winr Hohagn Groer Nymber

v Standurd

hecn L id

non do Brapil Lrs

5 CEP Wils Mprans

s Holeran

Ternparature

linte Recewwd into Laboratory

Mt Appla atsie

T T ]
N*C 21*
13- July 009

4

Certified: K tﬁuﬁ'_{_\,ﬁ

Thit cotVliate w masmel i oo dame s woth Ve babot stary oo edialmn e witmtiy of Both e Uiiled Ritgde
Adcrediation Servece and M0 1TSS 0 prewdes irsceebddy of meesaement 1 recegrewed natened stamdards and te
s of Measas emwol (ealmed ot U Notonsl Fianaal Latorstery or siher 1oexogruved valitid | standardy labos oo e
[Tl cortibicitte ey et Be repe neke ed ol Uan i bll onoepd weth the pr s e lben approwal of The minarng bboraliny

The copmatond um sviamby s baced on 3 standerd yne o famty matiiptaed by 4 Cowerage tacier be ) provdeg o el ol
wlidencs of appdsaumaioly % The s erlamty svslusten ey beee corrmwd sul in scoordand s with UKAT @ sguusmends
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13 auly 2007

CERTIFICATE OF CALIBRATION

UKAS ACCREDITED CALIHRATION LARORATORY 0025

Seral Nomber aTal

Pale 20l

Tha standard had bean cahidrsind ubng compuianaed racmalia msasng fachngues on a Tayios Hobson Sormn Tatysard
aurumanl. Al maasaremanty wefe laken onng 8 97 comsphere dwmotnd tp st with 3 nommally Sem dphercl
s A travsrming speed of [ Bmum par second, sn X-ges wemBing rate of O Mm, Toaam cesclutan of 13am sed
wheara Riylus tEJerc uats corrachon have been appiied 1hroughoyl e Mulursments

The surtece finih porion ol the dard W calib in wetth IS0 4287 2000 arad 50 4288 194 uliliseng &
Odmrn Caumssan hitar ful-of wih 8 bandwdih rairo ol 3001 The mesn As valuw wes caiculwied omn Rearly
masauramenin tean 0 Bmm acan wihe 1he calibratinn recangle. the *wsults obilansd, réurued 1o the nmedest 0 01m
mshown o Tabie

Tt unc ety ul calirabian (o amplipde parematers @ 5id¥%: 0 00eum| ot the mean welus. When adoet 10 e wanded
Iminan o1 the medduremants, N GoHrS 4 MAN MU uncsrnly of CRbTMon B stiled w Tablea 14 2

mibutded 11 W AR uialel Fikuits B A0 ulated Nperusl eguredl st

Tabie 1
Muan Ra Vsiue  Standard Devaton Maniermn Llne el
i Hpm U01Iym o) tedpm
Mipw 0 T o8 Nan

b hmanuted surlacs liniah dala was re-analyied usng & O 8nun 208 Gllee culolf weih & bendwsdih rade of 1001, ha
nawn R twaull, rounded 1o the neeres) 000um, & shown m Tebia 2 Thes weiue should Be used when gD atng
rairumanin with Sllar optiane Inel da nat cenlarm o B0 & 2819

Tabie 2
Mugr Rz Yalue  Simndarn B L Lits ity
5.DBurm 001 T o0 142urn
Ftun @ Tan LY
Wt ret i 101l the Labor atory the 1iandeed was marsed . Dsm

Nipn
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C4. Certificado de calibragdo do durémetro Rockwell
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ANEXO D - CERTIFICADO DE CALIBRAGAO DOS EQUIPAMENTOS HMAX (ENSAIOS CLT)



31 de janeiro de 2020

Certificado de Calibragao Data de Calibragio:
27/11/2019

Equipamento HMax

Documento do Sistema da Qualidade Pagina 1 de 10

TiTULO: Certificado de Calibragao Equipamento HMax

Responsavel: Eng. Rodrigo Freitas da S. Alvarenga

1. Objeto Calibrado: Equipamentos HMax
e Faixa Nominal: 0 — 40 kN

2. Padroes Utilizados na Calibragao

e Massas-padrao calibradas internamente (certificado de calibracdo em anexo);
e (Célula de Carga HBM U2B, faixa nominal 0 — 50 kN, resolu¢ao 0,1 kgf (certificado

de calibracdo em anexo);

3. Procedimento de Medigao

O equipamento HMax foi calibrado aplicando as massas padrdo no suporte de pesos e
a leitura da indicacao efetuada por meio da célula de carga, tal procedimento foi

realizado por trés vezes em sentido crescente de carga.

Os calculos foram realizados utilizando o método GUM, de acordo com o modelo

matematico:
F=X+ AR+ AC+ ADL+ A.Am
Sendo:
F: Resultado final da forga;
X: Variabilidade das leituras;

AR: Resolugéo finita do sistema de medicao;

DOCUMENTO CONTROLADO
Pagina 1 de 10
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AC: Calibracao do sistema de medicao;

ADL: Desvio de linearidade do sistema de medigao;
A: Fator de multiplicacéo relacionado ao braco do equipamento;
Am: Incerteza relacionada as massas padrao.

Durante os calculos, o valor referente ao fator A. Am se mostrou valor muito pequeno,

sendo, portanto, desconsiderado nos calculos.

A incerteza expandida de medicao relatada é declarada como a incerteza padrao da
medi¢do multiplicada pelo fator de abrangéncia k, o qual para uma distribuicdo t com
Vef graus de liberdade efetivos corresponde a uma probabilidade de abrangéncia de

aproximadamente 95%.
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Laboratora de Tecnoiopia srm At o Desgass

4. Resultado da Calibragao

Equipamento HMax1

31 de janeiro de 2020

a I I P o ,
1 Se?hlil)enma 2 Se?':l)enma 3 Se?;:)enma Média (N) Pal?;;\gc(’m K U (N) U (%)
1318,5 1330,2 1 338,1 1328,9 9,9 24,6 1,85%
3672,9 3683,7 3681,7 3679,4 5,7 14,5 0,39%
6 005,7 6 014,5 6 019,4 6 013,2 7,0 17,5 0,29%
8 336,5 8 360,1 8 368,9 8 355,2 16,7 41,6 0,50%
10 673,3 10 675,2 10 700,7 10 683,1 15,3 38,2 0,36%
12 998,3 13 015,9 13 032,6 13 015,6 17,2 42,7 0,33%
15 314,4 15 349,7 15 363,4 15 342,5 25,3 62,9 0,41%
17 616,8 17 671,7 17 689,4 17 659,3 37,9 94,1 0,53%
19 986,9 20 044,8 20 056,5 20 029,4 37,3 92,6 0,46%
22 320,7 22 386,4 22 374,6 22 360,6 35,0 87,1 0,39%
24 636,8 24 683,9 24 708,4 24 676,4 36,4 2 90,5 0,37%
25 559,0 25 638,4 25 648,2 25 615,2 49,0 121,6 0,47%
26 502,7 26 568,4 26 586, 1 26 552,4 43,9 109,2 0,41%
27 453,3 27 515,1 27 557,3 27 508,5 52,3 129,9 0,47%
28 406,8 28 430,4 28 486,3 28 441,2 40,8 101,5 0,36%
29 354,5 29 401,6 29 416,3 29 390,8 32,3 80,3 0,27%
29 816,5 29 863,6 29872,4 29 850,8 30,1 74,8 0,25%
30 263,9 30 324,7 30 330,6 30 306,4 36,9 91,8 0,30%
30721,0 30772,0 30 783,8 30 758,9 33,4 83,0 0,27%
31187,0 31 239,9 31 247,8 31 224,9 33,1 82,3 0,26%
31652,0 31 700,0 31 698,1 31683,4 27,2 67,8 0,21%
Curva de Resposta HMax1
35000
30000
Z 25000
c‘t: 20000
=
& 15000
o
5 10000
w y =93,50x+ 1 549,83
2000 R? = 1,00
0
0 50 100 150 200 250 300 350

Massa dos "Pesos Mortos" (kg)
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Equipamento HMax2

31 de janeiro de 2020

a . |oa <~ |oa . .
1 Se?;)enma 2 Se?;:)enma 3 Se?"tll)enma Média (N) Pal?;;\gtzN) K U (N) U (%)
1135,0 1147,8 1138,0 1140,2 6,7 16,8 1,47%
3493,3 34924 3 480,6 3488,8 71 17,8 0,51%
5834,0 5830,1 5824,2 5829,4 4,9 12,5 0,21%
8 178,6 8 166,8 8 165,8 8 170,4 71 17,8 0,22%
10 521,2 10 509,5 10 496,7 10 509,1 12,3 30,6 0,29%
12 866,8 12 854,0 12 846,2 12 855,7 10,4 26,0 0,20%
15 209,4 15 187,8 15172,1 15 189,8 18,7 46,6 0,31%
17 534,4 17 534.,4 17 541,3 17 536,7 4,0 10,5 0,06%
19 878,0 19 871,1 19 847,6 19 865,6 15,9 ) 39,8 0,20%
22 221,6 22 217,7 22 201,0 22 213,4 10,9 27,5 0,12%
24 547,6 24 555,4 24 543,6 24 548,9 6,0 15,6 0,06%
26 930,4 26 943,2 26 900,0 26 924,5 22,2 55,3 0,21%
29 292,7 29 410,4 29 299,5 29 334,2 66,1 164,1 0,56%
31652,0 31673,5 31613,7 31 646,4 30,3 75,4 0,24%
34 012,3 34 050,5 34 018,1 34 027,0 20,6 51,5 0,15%
36 390,2 36 411,8 36 353,9 36 385,3 29,2 72,9 0,20%
38 749,5 38 773,0 38 743,6 38 755,4 15,6 39,2 0,10%
39 687,3 39 742,3 39 667,7 39 699,1 38,6 96,2 0,24%
Curva de Resposta Hmax 2
40000
35000
30000
B
E 25000
%_20000
<
& 15000
£
10000

5000

50 100 150

200 250

300

Massa dos "Pesos Mortos" (kg)

y=94,13x + 1 138,51

R%=1,00

350 400 450
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Equipamento HMax3

31 de janeiro de 2020

12 Sequéncia |2? Sequéncia |3? Sequéncia - Desvio
° ?N) > ?N) > tEIN) Media (N) | b2 drso (N) U(N) | U(%)
1078,1 1 080,1 1 086,9 1081,7 4,6 11,8 1,09%
3 450,2 3435,5 3437,4 3441,0 8,0 20,0 0,58%
5815,4 5782,0 5793,8 5797,1 16,9 42,1 | 0,73%
8 157,0 8 125,6 8134,5 8 139,0 16,2 40,3 | 0,49%
10 504,5 10 469,2 10 464,3 10 479,4 21,9 54,6 0,52%
12 835,4 12 814,8 12819,7| 128233 10,8 269 | 0,21%
15 178,0 15 154,5 15158,4 | 15163,6 12,6 3,5 | 0,21%
17 514,8 17 509,9 17 504,0 | 17 509,5 54 13,9 | 0,08%
19 860,3 19 821,1 19 823,1 19 834,8 221 55,0 0,28%
22 194,1 22 186,3 22158,8 | 22179,8 18,5 46,2 | 0,21%
24 5427 24 513,2 245122 | 245227 17,3 43,1 | 0,18%
26 921,6 26 899,0 26 865,7 | 26 895,4 28,1 70,0 | 0,26%
29 274,0 29 2524 29 257,3 29 261,3 11,3 28,6 0,10%
31 607,8 31 624,5 31 603,9 31612,1 10,9 27,7 0,09%
33972,0 33 975,0 339583 | 339684 8,9 229 | 0,07%
36 302,9 36 295,0 36 321,5| 36 306,5 13,6 34,3 | 0,09%
38 749,5 38 773,0 38743,6 | 387554 15,6 39,2 | 0,10%
39 687,3 39742,3 39 667,7 39 699,1 38,6 96,2 0,24%
Curva de Resposta HMax3

40000

35000

= 30000

“;g 25000

2 o

1]
o
£ 10000

5000

100 150 200
Massa dos "Pesos Mortos" (kg)

250 300

y =94,07x + 1 108,26
RZ = 1,00

350 400
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W IAD
31 de janeiro de 2020

Equipamento HMax4

a ~ . |oa < |oa L . .
1 Se?;)enma 2 Se?"tll)enma 3 Se?:)enma Média (N) Pa[()jerg\gc(:N) k U (N) U (%)
1145,8 1145,8 1149,7 11471 2,3 6,1 0,53%
3489,4 3478,6 3484,5 3484,2 54 13,6 0,39%
5831,1 5800,7 5813,4 5815,0 15,3 38,0 0,65%

8 164,9 8 144,3 8 136,4 8 148,5 14,7 36,6 0,45%

10 505,5 10 458,4 10 454,5 10 472,8 28,4 70,5 0,67%

12 856,0 12789,3 12 780,5 12 808,6 41,3 102,6 0,80%

15 182,0 15129,0 15112,3 15 141,1 36,4 90,4 0,60%

17 505,9 17 4844 17 446,1 17 478,8 30,3 ) 75,3 0,43%

19 841,7 19 799,5 19 756,4 19 799,2 42,7 106,0 0,54%

22 179,4 22 150,0 22 099,0 22 142,8 40,7 101,1 0,46%

24 483,8 24 478,9 24 406,3 24 456,3 43,4 107,8 0,44%

26 868,6 26 851,0 26 785,2 26 834,9 43,9 109,2 0,41%

29 222,0 29 219,1 29 187,7 29 209,6 19,0 47,5 0,16%

31 596,0 31 596,0 31 507,8 31 566,6 51,0 126,7 0,40%

33 959,3 33 939,7 33 861,2 33 920,0 51,9 129,0 0,38%

36 291,1 36 330,4 36 211,7 36 277,7 60,5 150,3 0,41%

Curva de Resposta HMax4

40000
35000
30000
25000
20000
15000

Forga Aplicada (N)

10000 y=93,81x+1 138,63

5000 RZ=1,00

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Massa dos "Pesos Mortos" (N)
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W IAD
31 de janeiro de 2020

Equipamento HMax5

a ~ . |oa < |oa L . .
1 Se?;)enma 2 Se?"tll)enma 3 Se?:)enma Média (N) Pa[()jerg\gc(:N) k U (N) U (%)
1151,7 1151,7 1140,9 1148,1 6,2 15,7 1,36%

3 513,9 3496,3 3498,2 3502,8 9,7 24,2 0,69%

5 853,6 5 849,7 5838,9 5847,4 7,6 19,1 0,33%

8 218,8 8 182,5 8 183,5 8 194,9 20,7 51,4 0,63%

10 558,5 10 507,5 10 523,2 10 529,7 26,1 64,9 0,62%

12 891,3 12 875,6 12 856,0 12 874,3 17,7 44,0 0,34%

15 202,6 15197,7 15 175,1 15191,8 14,6 36,5 0,24%

17 5471 17 557,0 17 545,2 17 549,8 6,3 ) 16,1 0,09%

19 877,0 19 892,7 19 847,6 19872,4 22,9 57,0 0,29%

22 214,7 22 240,3 22 208,9 22 221,3 16,7 41,6 0,19%

24 543,6 24 580,9 24 514,2 24 546,3 33,4 83,1 0,34%

26 915,7 26 976,5 26 881,4 26 924,5 48,2 119,7 0,44%

29 264,2 29 334,8 29 278,9 29 292,7 37,3 92,7 0,32%
31622,5 31 667,7 31 606,8 31632,3 31,6 78,6 0,25%

33 953,4 34 014,2 339544 33974,0 34,8 86,7 0,26%

36 309,8 36 422,6 36 305,8 36 346,1 66,3 164,7 0,45%

Curva de Resposta HMax5

40000
35000
30000
25000
20000
15000

Forga Aplicada (N)

10000 y =93,96x+1 169,10

5000 R?=1,00

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Massa dos "Pesos Mortos" (kg)
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Equipamento HMax6

31 de janeiro de 2020

12 Sequéncia |2? Sequéncia|3? Sequéncia - Desvio
N o,
(N) (N) (N) Media (N) | pagrao y| ¢ | YN | V(%)
1146,8 1144,8 1149,7 11471 2,5 6,6 0,58%
3 464,9 3457,0 3472,7 3464,9 7,8 19,6 | 0,57%
5797,7 5801,6 5818,3 5 805,9 10,9 27,3 | 0,47%
8 124,6 8 108,9 8 126,6 8 120, 1 9,7 24,2 | 0,30%
10 442,7 10 428,0 10469,2 | 10 446,7 20,9 51,9 | 0,50%
12 768,7 12 753,0 127814 | 127677 14,2 355 | 0,28%
15 102,5 15 078,0 15158,4 | 15113,0 41,2 102,4 | 0,68%
17 453,0 17 402,0 17 454,9 | 17 436,6 30,0 5 74,7 | 0,43%
19 774,0 19 734,8 19760,3 | 19756,4 19,9 49,6 | 0,25%
22 096,0 22 031,3 22 078,4 22 068,6 33,5 83,2 0,38%
24 403,4 24 3455 24 390,6 | 24379,8 30,4 75,6 | 0,31%
26 763,6 26 691,0 26 707,7 | 26720,8 38,0 94,5 | 0,35%
29 121,0 29 028,8 29134,7 | 29094,8 57,6 143,1 | 0,49%
31 464,6 31 387,1 31462,6 31 438,1 44,2 109,8 0,35%
33 827,8 33 755,2 33806,2| 337964 37,3 92,7 | 0,27%
36 180,3 36 072,4 36202,8| 36151,8 69,7 173,2 | 0,48%
Curva de Resposta HMax6
40000
35000
S 30000
8 25000
S
= 20000
<
@ 15000
2
© 10000 y =93,44x+1 145,51
2 _
000 R?=1,00
0
0 50 100 150 200 250 300 350 400

Massa dos "Pesos Mortos" (kg)
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W IAD
31 de janeiro de 2020

Equipamento HMax7

a ~ . |oa < |oa L . .
1 Se?;)enma 2 Se?"tll)enma 3 Se?:)enma Média (N) Pa[()jerg\gc(:N) k U (N) U (%)
1084,0 1100,7 1108,5 1097,7 12,5 31,2 2,84%
3438,4 3439,4 3452,1 3443,3 7,7 19,2 0,56%
5766,3 5802,6 5788,9 5785,9 18,3 45,6 0,79%

8 097,2 8 139,4 8 118,8 8 118,4 211 52,4 0,65%

10 447,7 10 480,0 10 448,6 10 458,8 18,4 45,8 0,44%

12 778,5 12 853,1 12 787,3 12 806,3 40,7 101,2 0,79%

15 110,3 15 135,8 15 091,7 15112,6 22,2 55,1 0,36%

17 425,5 17 445,1 17 410,8 17 4271 17,2 ) 42,9 0,25%

19 745,6 19725,0 19 715,2 19761,9 56,7 38,7 0,20%

22 059,7 22 097,0 22 037,2 22 064,7 30,2 75,1 0,34%

24 388,6 24 381,8 24 333,7 24 368,0 29,9 74,5 0,31%

26 765,6 26 744,0 26 664,6 26 724,7 53,2 132,2 0,49%

29 104,3 29 119,0 29 010,1 29 077,8 59,1 146,8 0,50%

31 410,6 31 430,3 31 343,9 31 394,9 45,3 112,5 0,36%

33 763,1 33754,2 33 685,6 33734,3 42,4 105,5 0,31%

36 059,6 36 122,4 36 006,6 36 062,9 57,9 144,0 0,40%

Curva de Resposta HMax7

40000
35000
30000
25000
20000
15000

Forga Aplicada (N)

10000 ¥ =93,33x+1 148,81

2 _
5000 R%=1,00

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Massa dos "Pesos Mortos" (kg)
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W IAD
31 de janeiro de 2020

Equipamento HMax8

a . |oa < |na L. .
1 Se?;)enma 2 Se?"tll)enma 3 Se?:)enma Média (N) Pa[()jerg\gc(:N) k U (N) U (%)
1148,8 1151,7 1167,4 1155,9 10,0 25,0 2,16%
3490,4 34914 3499,2 3493,7 4,8 12,3 0,35%
5834,0 5819,3 5819,3 5824,2 8,5 21,3 0,36%

8 151,1 8 145,2 8 140,3 8 145,6 54 13,7 0,17%

10 467,3 10 463,3 10 461,4 10 464,0 3,0 8,0 0,08%

12 815,8 12 803,0 12 793,2 12 804,0 11,3 28,3 0,22%

15 139,8 15130,9 15114,3 15 128,3 13,0 32,3 0,21%

17 475,5 17 456,9 17 446,1 17 459,5 14,9 ) 37,1 0,21%

19 801,5 19776,0 19 769,1 19 782,2 171 42,5 0,21%

22 143,1 22 084,3 22 102,9 22 110,1 30,1 74,8 0,34%

24 4544 24 392,6 24 425,9 24 4243 30,9 76,9 0,31%

26 815,6 26 764,6 26 793,1 26 791,1 25,6 63,6 0,24%

29 156,3 29 122,9 29 152,4 29 143,9 18,2 45,6 0,16%

31 504,8 31 451,8 31 497,9 31 484,9 28,8 71,7 0,23%

33 851,4 33 802,3 33 859,2 33 837,6 30,8 76,8 0,23%

36 206,7 36 144,0 36 185,2 36 178,6 31,9 79,4 0,22%

Curva de Resposta HMax8

40000
35000
30000
25000
20000
15000

Forga Aplicada (N)

10000 y =93,52x+ 1 162,02

5000 R? =1,00

0 50 100 150 200 250 300 350 400
Massa dos "Pesos Mortos" (kg)
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