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O trabalho apresenta inicialmente uma revisdo de mecanismos de trincamento
assistidos pelo meio, com foco em fragilizacdo por hidrogénio de agos baixa liga. A
aplicacdo de metodologias de analise de integridade e adequacdo ao uso baseadas em
mecanica da fratura neste cenario é apresentada junto com diversas metodologias de
ensaio para obtencdo dos parametros de interesse. Ensaios crescentes em patamares
(incrementais) foram utilizados para caracterizar a tenacidade a fratura de um aco baixa
liga AISI 4340 temperado e revenido com limite de escoamento de 780 MPa em
solucdo salina com protecdo catddica. Os resultados obtidos foram discutidos frente a
literatura disponivel, onde foi demonstrada a boa correlacdo. Em seguida, foram
utilizados na execucdo de uma analise de integridade conforme a norma de adequacao
ao uso British Standard 7910 (2013). Foram destacadas as vantagens da metodologia
para avaliacdo de integridade de componentes e equipamentos sujeitos a fragilizagédo
por hidrogénio. A capacidade de realizar avaliacbes de integridade com dados
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This research work presents initially a review of environmentally assisted
cracking mechanics, especially hydrogen embrittlement of low alloy steels.
Applicability of structural integrity and fitness for service techniques based on fracture
mechanics for this scenario is discussed together with different testing methodologies in
order to obtain useful parameters. Rising step loading tests were performed to obtain
fracture toughness values of a 780 MPa vyield strength quenched and tempered AISI
4340 low alloy steel in brine solution with cathodic protection. Results obtained were
discussed vis a vis available literature, showing good correlation. They were then
employed in a structural integrity analysis according to fitness for service standard
British Standard 7910 (2013), proving the suitability of this methodology to evaluate
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capability to perform fitness for service evaluations in aggressive environments with
reliable fracture toughness data allows the safe operation of hard-to-inspect/repair
equipment (namely subsea), thus avoiding production losses, environmental hazards and

costly interventions.
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| INTRODUCAO

Acos baixa liga sdo largamente empregados em diferentes industrias por diversas
vantagens, das quais se destacam a possibilidade de obter elevada resisténcia e boa
tenacidade a relativo baixo custo e com adequada disponibilidade, quando comparado a
outras ligas metalicas. Em algumas aplicacdes, como dutos terrestres e submarinos, a
busca por acos mais resistentes € constante, de forma a reduzir o peso da estrutura,
gerando considerdveis economias e facilitando a instalagdo. Entretanto, além do
compromisso geralmente esperado na ductilidade com o aumento da resisténcia, acos de
alta resisténcia apresentam maior suscetibilidade a mecanismos de trincamento assistido

pelo meio, em especial fragilizacdo por hidrogénio.

Diversos componentes submarinos como amarras, fixadores, manifolds, arvores de natal
e dutos estdo submetidos a protecao catodica de forma a mitigar corrosao por perda de
massa. Entretanto, a geracdo de hidrogénio na reacdo catddica pode levar a fragilizacéo e
falha destes componentes em operacgdo. Casos de falhas assistidas pelo meio com grandes
consequéncias ambientais e financeiras foram observados na inddstria de dleo e gas,
ocorrendo em acos baixa liga, assim como em ac¢os inoxidaveis austeniticos, duplex e

martensiticos e mesmo em ligas de niquel endureciveis por precipitacao.

O fendmeno de trincamento assistido pelo meio envolve aspectos de corrosdo e
micromecanismos ainda ndo plenamente esclarecidos, sendo extremamente dependente
das condic¢des do meio, da presenca de contaminantes, da temperatura e das propriedades
do material suscetivel. Historicamente, devido a esta complexidade, a abordagem para
projetos consistia em estabelecer limites (ex. de dureza, de composi¢do) e combinacdes
material/meio suscetiveis, baseando-se largamente em experiéncia prévia e ensaios do
tipo ‘passa/ndo-passa’. Esta abordagem difere, certamente, do projeto mecanico baseado
em niveis de tensdo admissivel e em analises de integridade estrutural, com tamanhos de

defeito admissiveis (ECA — engineering critical analysis).

O arcabouco para realizar analises de integridade com parametros de mecanica da fratura
obtidos em ensaios em meio agressivo ja existe na literatura, embora encontre aplica¢do
limitada. O objetivo final deste trabalho é, portanto, obter os parametros necessarios para
uma avaliacao de integridade estrutural em meio agressivo (otH € Ktr) a partir de ensaios
mais simples e, em seguida, realizar uma anélise de integridade para condices tipicas de

componentes submarinos. Para tanto, optou-se por utilizar um ago baixa liga com limite

1



de escoamento de a 776 MPa, aplicado na indudstria de 0leo e gas e suscetivel ao meio

planejado de solugéo salina e prote¢do catddica.

E interessante frisar que o arcabouco para uma anlise de integridade estrutural € o mesmo
para os diversos sistemas material/meio, fora algumas particularidades. Por esta razdo,
embora 0 mecanismo investigado seja a fragilizacdo por hidrogénio, as discussfes neste

trabalho foram feitas de maneira ampla, onde possivel.

A revisdo bibliografica deste trabalho consiste em duas partes. A primeira parte introduz
0s conceitos de trincamento assistido pelo meio e os aspectos mais basicos por tras de
uma andlise de integridade estrutural. Em seguida, discute-se especificamente a
fragilizacdo por hidrogénio e suas caracteristicas em acos baixa liga. A segunda parte
trata dos diferentes ensaios disponiveis para obtencdo dos parametros necessarios para
uma analise de integridade estrutural em meio agressivo (otH € K1n), seus limites de
aplicacdo e sua utilizacdo. Foi definido o ensaio com aumento incremental de carga (ISL
— incremental step loading — ASTM F1624) em corpos de prova C(T) — compact tension
e SE(B) — single edge-notch bending, como ensaios para obtencdo de Kru, devido a
simplicidade e rapidez de execucdo. Para definicdo de otH foi definido o ensaio em corpo

de prova de tracdo uniaxial entalhado (TUE), também com patamares de carga.

O material e a metodologia dos testes esta disponivel na Secéo I11, enquanto os resultados
sdo apresentados na secdo V. Finalmente, € feita uma discussdo detalhada dos resultados
obtidos frente a outros resultados de materiais semelhantes na literatura (Secédo V.1) e
uma analise de integridade hipotética para um fixador submarino (Sec¢do V.3). Apds
apresentacdo das conclusdes do trabalho (Secdo V1), sdo feitas diversas recomendacdes
de trabalhos futuros em &reas consideradas cruciais para melhorar o entendimento na
aplicacdo de metodologias de integridade e mecanica da fratura em componentes sujeitos

ao trincamento assistido pelo meio (Secdo VII).



Il REVISAO BIBLIOGRAFICA

II.1 Trincamento Assistido pelo Meio

Trincamento assistido pelo meio (Environmentally Assisted Cracking — EAC) é um
processo no qual o trincamento é induzido ou acelerado pela presenca de um meio
agressivo. E necessaria, portanto, a combinacio de um meio corrosivo, um material
suscetivel e uma tensdo trativa (aplicada ou residual) (Figura 1). O termo trincamento
assistido pelo meio engloba mecanismos de dano como corrosdo sob tensdo (CST),
trincamento sob tensao induzido por sulfetos (Sulfide Stress Cracking — SSC), corroséo
fadiga e fragilizacdo por hidrogénio. O efeito do meio agressivo pode causar uma reducéo
significativa da tensdo de falha do material, mesmo sem apresentar perda de massa tipica
de processos corrosivos. Os parametros utilizados para quantificar o nivel de perda de
resisténcia ou tenacidade no meio sdo derivados daqueles utilizados ao ar, que serdo,

portanto, descritos a seguir.

Meio

Figura 1 — Combinacao dos trés fatores necessarios para que ocorra Trincamento Assistido pelo
Meio: material suscetivel, meio agressivo e tensdes trativas

11.1.1 Metodologias para Avaliacédo de Integridade Estrutural

Existem procedimentos de avaliagdo de integridade estrutural para diversos mecanismos
de dano, sendo que métodos baseados em mecanica da fratura tém sido utilizados para

avaliar a integridade estrutural de equipamentos ha algumas décadas. A mecanica da



fratura permite descrever o comportamento e 0 mecanismo de falha de um componente
trincado. A propagacdo da trinca em geral depende de trés variaveis: o tamanho do
defeito, as propriedades do material e o estado de tensdes na regido da trinca. Ao conhecer
as relacOes entre estas trés variaveis € possivel avaliar o risco de propagacdo de um

defeito.

Os principios da mecanica da fratura linear elastica (MFLE) foram desenvolvidos nos
anos 50 a partir do trabalho de Irwin (1957), em parte baseado no trabalho inicial de
Griffith (1920). Foi introduzido o conceito de um fator de intensidade de tensdes (K), um
unico parametro que representa a forca motriz e as caracteristicas do estado de tensdes na
ponta da trinca. Quando o fator de intensidade de tensdes aplicado supera a tenacidade a
fratura do material (Kmat), 0ocorre propagacao da trinca. O valor de Kumat depende da
temperatura, meio, taxa de carregamento, microestrutura e geometria (nivel de restricdo).
A equacéo genérica para célculo de K é baseada em um termo dependente da geometria

(YY), da tensdo aplicada na regido da trinca (o) e do tamanho de trinca (a):
K = Yovma Equacéo 1

Entretanto, a teoria da MFLE € limitada a componentes de elevada espessura ou materiais
frageis, que apresentam pouca plasticidade na ponta da trinca, j& que assume uma
acuidade infinita da trinca e uma resposta puramente elastica do material (Anderson,
1994). Com estas premissas as tensdes na ponta da trinca tendem a infinito quando a
distancia da ponta da trinca tende a zero (Figura 2). Quando a plasticidade a frente da
trinca se torna significativa (em relacdo as dimensdes do componente ou do corpo de

prova), o parametro K deixa de ser apropriado para descrever o comportamento real.

Tensdo

Elastico

Oy

Elasto-plastico

/\ o'aplic:«da
Trinca >
U Distancia da ponta da trinca

Zona Plastica

Figura 2 — Variacéo da tensdo em funcdo da distancia da ponta da trinca para o caso puramente
elastico e apos correcdo da plasticidade (Irwin, 1960 apud Holtam, 2010)



Os dois principais parametros para caracterizar a tenacidade a fratura desenvolvidos
dentro do escopo da Mecénica da Fratura Elasto-Pléstica (MFEP) s&o o deslocamento de
abertura na ponta da trinca (CTOD) e a integral-J. O CTOD é um parametro baseado na
deformacdo na ponta da trinca, que normalmente € inferida a partir de medicdes da
abertura na boca da trinca, embora métodos recentes procurem obter a deformacéo
localmente na ponta da trinca (Schwalbe, 1995). A integral-J € um pardmetro baseado em
energia de fratura, que permite caracterizar as tensdes e deformac6es na ponta da trinca

em materiais com deformacéo ndo linear (Anderson, 1994).

Devido as origens de desenvolvimento dos dois parametros, a integral-J apresenta maior
aceitacdo e uso em normas americanas como a ASTM E1820 (2008), enquanto o CTOD
é mais amplamente usado em normas britanicas como a BS7448 (1991). E possivel
realizar conversdes entre os dois parametros elastoplasticos (CTOD e J), assim como
previsdes de Kic a partir de valores de Jic, embora algumas variacbes possam ser

esperadas.

Métodos de avaliacdo de integridade estrutural podem ser utilizados na etapa de projeto
para estimar o tamanho de defeito maximo que nédo crescera até um tamanho de defeito
inaceitavel durante a vida do componente (crescimento por fadiga, por exemplo); ou para
avaliar defeitos existentes encontrados ap6s dado tempo em servico. Os procedimentos
mais utilizados na indUstria de 6leo e gas sdo propostos nas normas BS7910 (2013) e API
579-1/ASME FFS-1 (2007). Este tipo de avaliacdo é comumente realizado utilizando o
diagrama FAD — Failure Assessement Diagram, empregado pelos documentos citados
(Figura 3). O FAD permite representar as propriedades do material, a geometria do defeito
e as condicdes de carregamento, avaliando simultaneamente a possibilidade de fratura e
colapso pléstico. Para a ocorréncia de fratura o fator de intensidade de tensdes na ponta
da trinca (K ou Kj) devera ser maior que a tenacidade a fratura do material (Kmat ou
Kic). Esta avaliacdo é feita no eixo vertical, com a razdo K; (=Kiy/KmaT). Entretanto, a
falha por colapso plastico pode ser preponderante, quando as tensdes aplicadas séo
elevadas em relacdo ao limite de escoamento do material. Este modo de falha é
representado pelo eixo horizontal, com a razéo de tensdes (L) entre a tensdo de referéncia
e o limite de escoamento ou tensdo de fluxo. Os eixos s&o conectados atraves de uma

curva locus de falha, dada, por exemplo, pela Equagdo 2 (ISO 10400, 2007). Pontos



abaixo da curva locus representam um defeito estavel ou admissivel, enquanto um ponto

fora da curva locus apresenta um defeito ndo admissivel, com risco de falha.

K, = (1—0,14L,%) (0,3 + 0,7e(-651:"))  Equagio 2

Fratura Fragil Locus do FAD

/ N3o admissivel

Falha elasto-

0.8 pléstica

0.6 - Cut-offeml, =115

(tipico para agos baixa liga)

0.4 - .
Admissivel .
Colapso plastico

0.2 4

Figura 3 — Diagrama FAD generalizado para avaliacdo em nivel 2A com limite tipico de 1,15
para agos baixa liga e soldas (BS 7910, 2013)

Em um processo de falha por fadiga — devido a aplicacdo de uma carga ciclica, a carga
aplicada é caracterizada pela amplitude de tens6es aplicada (Ac) ao invés de um Unico
valor de tensdo. Em uma abordagem de mecénica da fratura é utilizada a amplitude do
fator de intensidade de tensbes (AK) (Figura 4). Como 0s niveis de carregamento
envolvidos na grande maioria dos casos de fadiga encontrados séo significativamente
inferiores a tensdo de escoamento do material, o parametro K, da MFLE, descreve de
forma adequada o comportamento do componente trincado, ndo sendo necessario utilizar

0s parametros da MFEP.

Outro parametro utilizado para descrever o carregamento em fadiga € a razdo de tensdes
(R), definida como a razdo entre a tensdao minima e a tensdo méaxima (Figura 4). As duas
abordagens mais comuns para estimar a vida em fadiga séo o uso de curvas S-N, baseada
somente na amplitude de tensdes e no nimero de ciclos esperado para a vida util do
componente e a abordagem de mecanica da fratura, que utiliza a taxa de crescimento de
trinca para prever a vida remanescente. A taxa de crescimento de trincas de fadiga em

geral assume a forma da lei de Paris-Erdogan (Equagdo 3). A lei de Paris-Erdogan



representa a Regido Il, uma das trés regides distintas identificaveis no grafico da/dN vs.
AK (Figura 5). A regido | representa a regido de inicio de propagagdo, com taxas
crescentes, onde por vezes é possivel identificar um AKrn, abaixo do qual ndo ha
propagacao de trinca. Na regido 1, os valores de Kmaximo aplicados se aproximam do
valor de tenacidade do material (Ki) e a taxa de crescimento de trinca aumenta

rapidamente.

Tensdo
, 1ciclo
Tensdo maxima, S, -+ -
Amplitude Variagio
de tensdo de tensido
/ Tensdo média

Razdo de Tensdes, R=S . / S..:.

Frequéncia = # ciclos / tempo

Tensd@o minima, S5,

Tempo

Figura 4 — Carregamento ciclico e os principais parametros para caracterizacao.

da = C(AK™ Equacdo 3



log (da/dN)

\

da/dN = C(AK)™

— AKyy
log (AK)

Figura 5 — Grafico da/dN vs. AK, indicando as trés regides e a lei de Paris-Erdogan

11.1.2 Propriedades para Avaliagdo de Trincamento Assistido pelo Meio

O trincamento assistido pelo meio em condicdes de carregamento estatico (sem cargas
ciclicas) pode ser descrito por um nivel de tensdo limiar (ceac) no caso de componentes
ndo trincados ou por um nivel de K limiar (Keac) no caso de componentes trincados
(Figura 6). Para valores de tensdo ou K aplicados acima dos valores limiares ocorre
propagacdo subcritica da trinca, mesmo sem alteragdes no valor da carga aplicada. Em
alguns casos, os valores limiares (ceac € Keac) sé@o inferiores a ~10% dos valores de

referéncia (Limite de escoamento e Kic, respectivamente) (Lynch, 2011).

O grafico da taxa de crescimento da trinca (da/dt) em funcdo de K apresenta um
comportamento similar ao grafico da/dN vs. AK da fadiga ao ar (Figura 7). Observam-se
trés regides distintas: a regido | apresenta uma taxa de propagacao crescente a partir de
um valor de K limiar; a regido Il tipicamente apresenta uma taxa de propagacao constante
(similar a um estado estacionario), embora ndo seja sempre observada, pois depende do
caso material/meio/nivel de tensbes em questdo; na regido Il os valores de K ja se
encontram préximos do valor de tenacidade do material (Kic) e observa-se taxas de

propagacao crescentes até a falha.
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Figura 6 — Relagdo entre a tensdo de falha e o tamanho de trinca. Delimitacdo de trés regides:
sem propagacao de trincas por EAC; EAC e falha ductil (Dietzel, 2000)
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Figura 7 — Representacdo esquematica de graficos da/dt vs. K, ilustrando o crescimento de
trinca assistido pelo meio. Em (a) observa-se um patamar distinto na regido Il, enquanto em (b)
0 crescimento é mais gradual. (BS 7910, 2013)

Como as taxas de propagacdo de trincas assistidas pelo meio sao sensiveis a variagdes do
meio, a tensdo aplicada e as metodologias de ensaio, a filosofia basica para avaliacdo de
integridade estrutural é limitar os valores de tensdo ou K aplicados aos valores limiares
determinados, ndo permitindo iniciagdo e propagacédo. A consequéncia desta abordagem
no diagrama FAD pode ser observada na Figura 8. Os valores de K aplicado e tenséo de



referéncia sdo comparados com os valores limiares determinados e ndo com os valores de

KwmaT @0 ar e limite de escoamento ao ar, criando um FAD ‘retangular’.

K=Kyar 1.0 = = oo - Regido ndo
~ admissivel
g 0.8 devido a CST
N AT I — \
¥ g = e Lo
K&ty D pessaneoes TR
0. Admissivel P ' | . S i
para CST | ! | I 1
0.0 — ! -

0.0 02 04 06 08 10 12 14 16 1.8 20

Tensdo = 0,4 Tensdo = Roo,2

L, = tensdo/ tensao limite

Figura 8 — Diagrama FAD alterado, ilustrando a incluséo de dados de fratura assistida pelo
meio. A regido aceitavel resultante é representada por um retangulo (adaptada de Dietzel &
Turnbull, 2007).

No caso de carregamentos ciclicos, 0 mecanismo é considerado como corrosao-fadiga e
a abordagem ¢é similar aquela ao ar, com obtencdo de curvas S-N ou da/dN vs. AK no
meio (Figura 9). Em geral, os ensaios sdo realizados com frequéncias menores do que ao
ar (podendo ser tdo baixas como 0,001 Hz, por exemplo) para permitir a acdo do meio
agressivo e as taxas de propagacdo tendem a crescer de forma significativa. A Figura 10
apresenta as taxas de propagacao de trinca obtidas em AK constante para um aco C-Mn
em 100 MPa de hidrogénio gasoso (H2) e em hélio (He) para diferentes frequéncias.
Observa-se um aumento significativo das taxas de propaga¢ao em meio, e com a reducao

da frequéncia.
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Figura 9 — Tipos de comportamento do crescimento de trinca em corrosao-fadiga (BS 7910,

2013).
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Figura 10 — Taxas de propagacéo de trinca obtidas em funcéo de AK obtidos para um aco
SA105 em 100 MPa de H> e He com ensaios de AK constante (Gangloff, 2008).
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11.1.3 Modos de Trincamento Assistido pelo Meio

Trincamento assistido pelo meio descreve diferentes formas de mecanismos de dano,
conforme discutido anteriormente. Corrosdo-sob-tensdo (CST) também é geralmente
aceito como um descritivo genérico para diversas combina¢des material/meio, como acos
inoxidaveis austeniticos/haletos, ligas de cobre/amoénia, etc. Ja a fragilizacdo por
hidrogénio (HE- Hydrogen Embrittlement) se aplica a casos de trincamento subcritico em
materiais expostos a hidrogénio gasoso, protecdo catodica, H2S ou hidrogénio interno
resultante de processos geradores de hidrogénio (ex. soldagem, revestimentos
eletroliticos, fosfatizacdo, decapagem). Entretanto, corrosdo-sob-tensdo em alguns
materiais pode envolver geracdo e entrada de hidrogénio na ponta da trinca, apresentando
caracteristicas similares a fragilizacdo por hidrogénio (ex. trincamento sob tensdo por
sulfetos). A fragilizacdo por metal liquido/solido é ainda outro fendmeno distinto de

trincamento assistido pelo meio, apesar de apresentar algumas semelhancas a CST e HE.

As taxas de propagacao de trinca também dependem do sistema material/meio, variando
de aproximadamente 102 m/s a taxas menores que 10! m/s (Lynch, 2011a). Geralmente,
as taxas mais elevadas sdo encontradas em casos de fragilizacdo por metal liquido.
Embora existam extensas bases de dados sobre combina¢des material/meio suscetiveis,
ainda ocorrem falhas por EAC, geralmente com consequéncias catastroficas. Estas falhas
se devem, geralmente, a materiais suscetiveis antigos ndo substituidos, condicdes
ambientais agressivas ndo previstas (ex. frestas, pites, concentracdo de contaminantes,
evolucdo de reservatérios de gas/petroleo) ou dificuldade em representar as condicdes
reais em testes de laborat6rio. Além disso, condicdes transientes (ex. de partida e parada)
podem levar a iniciacdo e/ou propagacdo de trincas assistidas pelo meio. A Figura 11
apresenta as taxas de crescimento de trinca para uma liga de titdnio e um aco de alta
resisténcia expostos a diferentes meios agressivos. Observa-se claramente a diferenca nas

taxas de patamar e nos valores de Keac para as diferentes combinagdes.
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Figura 11 — Gréficos de da/dt (mm/s) vs. K para (a) uma liga de titanio e (b) um aco de alta
resisténcia expostos a diferentes meios agressivos. (Lynch, 2011).

A aplicacdo de cargas flutuantes, mesmo que baixas, pode reduzir significativamente o0s
valores de Keac e aumentar os de da/dt, quando comparado a carregamentos puramente
estaticos. Estas cargas, chamadas de ripple-loads seriam equivalentes a testes de
corrosdo-fadiga com elevado R (0,90 — 0,95) (Figura 12). Ja carregamentos ciclicos com
valores de R mais baixos, sdo tratados diretamente como casos de corrosdo-fadiga

tradicionais.

A iniciacdo de trincas pode ocorrer a partir de defeitos pré-existentes como porosidades,
pites, trincas de fadiga, falta de fusdo, ou a partir de mecanismos como dissolucao de
banda de deslizamento ou corrosdo intergranular. A Figura 13 ilustra diversos casos de
iniciacdo de trinca. A propagacdo de trincas assistidas pelo meio é geralmente
caracterizada por ramificagdes e trincamento secundario, sendo o0 modo de propagacdo
intergranular ou transgranular (quasi-clivagem), ao invés da propagacao transgranular por
coalescéncia de microvazios (dimples) tipica do ensaio de materiais dicteis em meio
inerte (Figura 14). Em alguns casos, 0 modo de propagacdo assistido pelo meio também
se da por coalescéncia de microvazios, entretanto mais rasos do que aqueles observados

em meio inerte (Figura 15).
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Figura 12 — Representacao esquematica dos carregamentos reais e dos carregamentos

equivalentes em testes de laboratério para obter os parametros de interesse. (Newman, 2010)
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Figura 13 — Diagramas esquematicos apresentando as formas mais comuns de locais de
iniciacdo de trincas de corrosdo sob tensdo. (Lynch, 2011).
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Figura 14 — Metalografias apresentando propagacao de trinca (a) transgranular a partir de pite
de corrosdo em aco 316L testado em solugéo salina e (b) intergranular em solda de ago
inoxidavel martensitico.

Figura 15 — Fractografias de corpos de prova testados em (a) hidrogénio gasoso e (b) mercario
liquido apresentando dimples rasos, quando comparados com os dimples formados no ensaio ao
ar (Lynch, 2011b).

O objetivo deste trabalho é caracterizar o comportamento de acos baixa liga sujeitos a
fragilizacdo por hidrogénio. Logo, os modos de falha assistidos por hidrogénio em acos
serdo discutidos em maior detalhe na Secdo I1.1.4, a seguir. J& 0s micromecanismos,
especificos a fragilizacdo por hidrogénio, serdo discutidos na Secdo 11.1.5. Maiores
informagdes sobre mecanismos de dano e micromecanismos atuantes em corroséo-sob-
tensdo, fragilizacdo por metal liquido e corrosdo-fadiga podem ser obtidos nos trabalhos
de revisdo de Lynch (2011a, 2011b) e Newman (2010).
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11.1.4 Modos de falha assistidos por hidrogénio em agos

A terminologia para os diferentes efeitos do hidrogénio em agos €, de certa maneira,
complexa. Uma distingdo inicial entre dois tipos de dano mais gerais pode ser feita:

e Fragilizagdo por hidrogénio (HE — Hydrogen Embrittlement): Fratura com
aspecto macroscopico geralmente fragil, causada por hidrogénio atdbmico, mesmo
em concentracfes extremamente baixas, como no caso de acos de elevada
resisténcia mecanica;

e Trincamento induzido por hidrogénio (HIC — Hydrogen Induced Cracking):
empolamento e trincamento a partir da formacdo de hidrogénio molecular em
inclusdes em acgos de menor resisténcia, devido a fugacidades internas de

hidrogénio elevadas, geralmente associado a servico acido (com HzS);

O termo fragilizacdo por hidrogénio ndo seria adequadamente preciso, ja que induz a
nocao de que o micromecanismo se da estritamente de forma fragil. Como sera discutido
na Secdo 11.1.5, a fragilizagcdo por hidrogénio de acos de alta resisténcia pode ocorrer
devido a facilidade de movimentacdo de discordancias e com deformacéo plastica
significativa, embora extremamente localizada. Outros autores empregam o0 termo
trincamento assistido por hidrogénio (hydrogen assisted cracking - HAC), que embora
correto, & proximo do fenémeno distinto HIC. Consequentemente, como o termo
fragilizacdo por hidrogénio é um termo largamente difundido, e o aspecto macroscopico
da fratura é de fato fragil (pouca ou nenhuma deformacéo plastica macroscépica), ele sera
adotado ao longo deste trabalho. O fendmeno de trincamento sob tenséo por sulfetos (SSC
— sulfide stress cracking), embora apresente uma corrosdo por perda de massa limitada,
tem como micromecanismo a fragilizacdo por hidrogénio, este gerado pela reagéo
catodica da corrosdo. O efeito critico do H2S é como envenenador da reagdo de
combinacdo do hidrogénio adsorvido em hidrogénio molecular, aumentando a entrada de

hidrogénio atdbmico no aco (mais detalhes na Sec¢éo 11.1.6).

O trincamento induzido por hidrogénio (HIC) diz respeito somente a0 mecanismo
também conhecido como empolamento ou trincamento em degraus (step-wise cracking),
observado em agos de baixa resisténcia em servico com HS (Figura 16). Infelizmente,
esta terminologia ja foi empregada na literatura para casos de fragilizac&o por hidrogénio
(McMahon Jr, 2012). Alguns autores empregam o termo trincamento induzido por

pressdo de hidrogénio, separando claramente este mecanismo daqueles induzidos
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diretamente pelo hidrogénio atémico (Fowler, 2010). O fenbmeno de trincamento
induzido por hidrogénio e orientado por tensdo (SOHIC — stress-oriented hydrogen
induced cracking) apresenta micromecanismos similares aos dois casos extremos

descritos.

Figura 16 — (a) Empolamento em tubo de ago (b) Trincamento em degraus em chapa de ago
(Fowler, 2010).

O termo trincamento sob tensdo induzido por hidrogénio (HISC — Hydrogen-induced
stress cracking) tem sido utilizado na literatura de fragilizagdo por hidrogénio
principalmente para agos inoxidaveis duplex e superduplex, mas também para ligas de
niguel e mesmo ac¢os baixa-liga. Na opinido do presente autor, ndo ha justificativa clara

para a troca de nomenclatura.

O fendmeno conhecido como trinca a frio ou trinca retardada em soldagem é uma forma
de fragilizacdo por hidrogénio, sendo favorecida em juntas soldadas pela introdugdo de
hidrogénio na poca de fusdo a partir do ambiente ou de fluxos (alta solubilidade na fase
liquida), e pelas elevadas tensGes residuais. Inclusive, os limites de dureza geralmente
estabelecidos de ~350 HV para juntas soldadas (em funcdo do extenso trabalho de Henry
Granjon nas décadas de 50-60) sdo similares aos limites de equipamentos submarinos em
aco carbono submetidos a protecdo catdédica (NORSOK, 2002) (DNV OS F-101, 2012).

Outro mecanismo de dano por hidrogénio é conhecido como ataque por hidrogénio a alta
temperatura (HTHA — high temperature hydrogen attack). Este fendmeno envolve a
dissociacgdo termica de hidrogénio gasoso, difusao e reacao do hidrogénio dissolvido com
carbono do aco, gerando elevadas pressbes internas de metano, deterioragédo da

microestrutura e subsequente trincamento.
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Como o objetivo deste trabalho € caracterizar o comportamento de acos baixa liga sujeitos
a fragilizacao por hidrogénio, os micromecanismos especificos serdo discutidos a seguir.
Maiores informagdes sobre outros modos de falha assistidos por hidrogénio e
micromecanismos atuantes podem ser obtidos nos trabalhos de revisao de Lynch (2011b),
Fowler (2010), Cottis (2010), lanuzzi (2011).

11.1.5 Micromecanismos de Fragilizagdo por Hidrogénio

Os processos atdmicos basicos que podem promover crescimento de trinca em um

fendmeno de corrosdo sob tenséo sao descritos por Lynch (2011a) como:

e Remocdo de atomos da ponta da trinca para a solucédo (dissolugéo);

e Movimentos de cisalhamento de atomos na ponta da trinca — seja por emissao de
discordancias a partir da ponta da trinca ou por chegada de discordancias de sinal
contrario nesta;

e Separacao em tracdo de &tomos na ponta da trinca (decoesao), o que pode envolver
movimentos de cisalhamento incipientes;

e Difusdo superficial de &tomos a partir da ponta da trinca;

Para o fenbmeno de fragilizacdo por hidrogénio em acos carbono o crescimento por
dissolucdo (remocédo de atomos) e por formacdo de hidretos sdo descartados. Os outros
mecanismos propostos sdo geralmente combinacdes dos processos basicos listados. Uma
revisdo detalhada dos mecanismos propostos foge ao escopo deste trabalho, sendo
sugeridas as revisdes de Lynch (2011a; 2011b), Cottis (2010), Robertson et al. (2012),
Robertson et al. (2015). Os principais mecanismos propostos sdo descritos brevemente a

sequir.

Decoesao assistida por hidrogénio
(HEDE - hydrogen-enhanced decohesion)

O mecanismo envolve a concentracdo de hidrogénio em regides de tensdes hidrostaticas
elevadas, onde a rede cristalina esta dilatada, em interfaces particula/matriz ou em
contornos de grdo. A presenca do hidrogénio enfraquece as ligagGes interatdmicas e
facilita a decoeséo (Figura 17). (Lynch, 2011b) (Gerberich, 2012).
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Figura 17 — Diagramas esquemadticos ilustrando o mecanismo HEDE, envolvendo a separagdo
trativa de &tomos devido a ligagdes interatdmicas enfraquecidas com (i) hidrogénio na rede
cristalina, (ii) hidrogénio adsorvido e (iii) hidrogénio em interfaces particula/matriz. (Lynch,
2011b)

Plasticidade localizada assistida por hidrogénio
(HELP - hydrogen-enhanced localised plasticity)

Também envolve a concentracdo de hidrogénio em regides de tensbes hidrostaticas
elevadas e grande deformacdo plastica a frente da trinca, onde atmosferas de hidrogénio
em volta de discordancias ou atomos de hidrogénio no nucleo de discordancias reduzem
os campos de tensdes das discordancias e de outros defeitos, consequentemente
facilitando a movimentacdo destas. Além disto, a presenca do hidrogénio também
aumenta a atividade de fontes de discordancias. Lynch (2011b) sugere que o0 aumento da
atividade de discordancias a frente da trinca (na zona pléstica) promove o crescimento de
trinca por um processo de deslizamento/coalescéncia de microvazios mais localizado do
que aquele observado em ambientes inertes (Figura 18), o que é de fato observado em

determinados casos (Figura 15).
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Figura 18 — Diagrama esquematico ilustrando o mecanismo HELP, envolvendo um processo de
coalescéncia de microvazios, com plasticidade localizada facilitada em regi6es com
concentracdes elevadas de hidrogénio (Lynch, 2011b)

Robertson et al. (2015) apresentam um resumo das observacdes realizadas em
microscopia eletronica de transmissdo da movimentacdo de discordancias e suas
interagGes com contornos de gréo, favorecendo o mecanismo HELP. A Figura 19 ilustra
alguns dos resultados - extremamente interessantes - do grupo de trabalho, onde foi
demonstrado que superficies de fratura ~100% intergranulares apresentavam logo abaixo
das facetas (ou seja, dos contornos de grdo) elevada densidade de discordéancias
organizadas em células, indicativo de intensa deformacdo plastica localizada. Logo,
mesmo o aspecto de fratura intergranular, tido como de origem fragil, seria, na realidade,

originado por intensa deformacéo localizada. (Martin et al., 2012) (Wang et al., 2014).

Com a movimentagdo das discordancias (carregando atomos de hidrogénio) para os
contornos de grdo, seu empilhamento e a possivel acomodacdo destas nos contornos, o
transporte de hidrogénio a frente da trinca é favorecido, podendo inclusive ocorrer um
acumulo de hidrogénio nos contornos de grdo (Robertson et al., 2015). Diversos autores
sugerem que este transporte facilitado de hidrogénio com a movimentacdo de
discordancias pode superar significativamente o transporte por difusdo em certas ligas
(Dadfarnia et al., 2015).
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Figura 19 — Fractografias em MEV das superficies de fratura intergranulares em (a) Niquel 201
e (c) Ferro obtidas em ensaios hidrogenados. Imagens de transmissao logo abaixo de uma faceta
intergranular em (b) Ni 201 (d) Fe, evidenciando a microestrutura com densidade elevada de
discordancias organizadas em células (Martin et al., 2012) (Wang et al., 2014) (Robertson et al.,
2015).

Emissdo de discordancias induzidas por adsor¢ao
(AIDE - adsorption-induced dislocation-emission)

Neste mecanismo, proposto por Lynch (2011b), &tomos de hidrogénio adsorvidos na
superficie enfraquecem as ligac6es interatbmicas facilitando, neste caso, ndo a decoesao,
mas a nucleacdo de discordancias. A nucleacdo de discordancias envolve a formacao
simultdnea de um ndcleo de discordancia e de um degrau na superficie pelo cisalhamento
de a&tomos, a algumas distancias atbmicas da superficie da trinca. Estes processos sdo
facilitados com o enfraquecimento das ligagdes interatbmicas por adsor¢do. A emissao
facilitada de discordancias a partir da ponta da trinca promove a coalescéncia desta com

0s vazios formados na zona plastica a frente da trinca (Figura 20).
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Figura 20 — Diagrama esquematico ilustrando o mecanismo AIDE, envolvendo o crescimento
de trinca por deslizamento alternado a partir da ponta da trinca, permitindo a coalescéncia da
trinca com microvazios formados na zona de processo de fratura logo a frente. (Lynch, 2011b)

O mecanismo AIDE foi proposto por Lynch ndo somente para fragilizagdo por
hidrogénio, mas também para outros mecanismos de corrosdo sob tensdo e fragilizacdo
por metal liquido. E interessante observar que enquanto os mecanismos HEDE e HELP
necessitam de difusdo ou transporte de hidrogénio por discordancias até a zona de
processo de fratura a frente da trinca, 0 mecanismo AIDE envolve apenas as primeiras
camadas atdbmicas da ponta da trinca. Resultados de calculos quanticos baseados em
primeiros principios para o sistema Ga/Al demonstram que deve ocorrer uma mistura
superficial na primeira camada atdbmica (Stumpf & Feibelman, 1996 apud Newman,
2010). Embora extremamente superficial, o trincamento assistido pelo meio no sistema
Ga/Al apresenta as taxas de propagacao mais rapidas registradas (Newman, 2010). Lynch
(2011b) apresenta fractografias de acos martensiticos de alta resisténcia testados em
hidrogénio gasoso e mercdrio liquido (Figura 21). Observa-se superficies de fratura
semelhantes, com propagacdo intergranular, e dimples nas facetas intergranulares. E
extremamente interessante que meios distintos como hidrogénio gasoso e mercurio
liquido produzam superficies de fratura tdo semelhantes. A impossibilidade de difusdo do

mercurio no acgo favorece o mecanismo AIDE proposto, baseado somente no efeito de
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adsorcéo. Pode ocorrer ainda uma combinagdo dos mecanismos propostos, dependendo
do sistema em questdo (Figura 22). Robertson et al. (2015) apresentam criticas ao
mecanismo AIDE, sugerindo que caracteristicas similares na fratura final ndo garantem

que o trincamento seja causado pelo mesmo micromecanismo.

Figura 21 — Fractografias em MEV de aco martensitico de alta resisténcia testado em (a)
hidrogénio gasoso (101kPa) e (b) mercurio liquido a 20°C. Observam-se facetas intergranulares
com dimples (Lynch, 2011b).

/ AIDE

HEDE

(a) ' (b)

Figura 22 — Diagramas esquematicos ilustrando mecanismos hibridos (a) AIDE com
contribuigdes de HELP e HEDE, (b) AIDE alternando com HEDE (Lynch, 2011b).

11.1.6 Geracdo e transporte de hidrogénio

O hidrogénio pode entrar em agos a partir da fase gasosa ou em meio aquoso. A geragdo
de hidrogénio a partir da fase gasosa envolve geralmente a adsorcdo da molécula de gas
hidrogénio, a sua dissociacao térmica em atomos adsorvidos e a absorcao e difusdo destes
para a rede cristalina (Figura 23, Equacdo 4 e Equacdo 5) (Cottis, 2010). As etapas de

adsorcdo irdo depender da presenca de filmes passivos, 0xidos e de gases que competem
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com o hidrogénio gasoso pela superficie de adsorcao. Ja a etapa de dissociacdo térmica é

altamente dependente da temperatura.

Figura 23 — Diagrama esquematico ilustrando a geracdo e transporte de hidrogénio a partir de
hidrogénio gasoso ou meio aquoso. (1) Transporte molecular (2) Adsorcéo das moléculas (3)(4)
Reacdes eletroquimicas ou dissociagéo e adsor¢do do hidrogénio atdmico (5) absorcéo de
hidrogénio na rede cristalina a frente da trinca (6) transporte de hidrogénio da ponta da trinca ou
de outras partes do material para a zona de processo da fratura, onde sdo observadas tensées
hidrostaticas da ordem de 3 a 5 vezes o limite de escoamento (7) processos de fratura facilitados
na zona de processo devido a presenca de hidrogénio. (Adaptada de Gangloff, 2003).

HZ(g) ads ~ 2Hgas Equacéo 4

Hads A Hmetal Equa(;éo 5

O mecanismo de entrada de hidrogénio pela via eletroquimica em meio aquoso ocorre em
duas etapas. A primeira etapa é a transferéncia inicial de carga que produz um atomo de
hidrogénio adsorvido, conhecida como a reacdo de Volmer. A reacdo exata depende da
concentracdo de ions hidrogénio no meio, sendo dada pela Equacdo 6 para meios acidos
e pela Equagdo 7 para meios neutros ou basicos. Apos a adsorcdo do hidrogénio na
superficie do aco ocorrem duas reacdes em paralelo — a entrada de hidrogénio atdmico no
metal (Equag&o 8) e a producéo de hidrogénio molecular (Cottis, 2010). Esta ultima pode
ocorrer atraves de dois mecanismos. O primeiro, conhecido como recombinagdo quimica
ou reacdo de Tafel, consiste na combinacgdo de dois 4&tomos de hidrogénio produzindo
uma molécula de hidrogénio gasoso (inverso da Equacédo 4). O segundo mecanismo,
conhecido como desorcdo eletroquimica ou rea¢do de Heyrovsky, consiste em uma reacao

eletroquimica com hidrogénio adsorvido (Equacdo 9 e Equacdo 10). Nas situagdes
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usualmente encontradas, a producdo de hidrogénio molecular segue a reacdo de Tafel.
Entretanto, em solu¢bes muito alcalinas ou em sobrepotenciais elevados, a desor¢ao

eletroquimica pode governar (Figura 24).

H;0% 4+ e~ > Hgys + H,0 Equagio 6
H,0 +e~ > Hyy, + OH™ Equacio 7
Hags © Hpetar Equacao 8
Huqs + H;0* + e~ - H, + H,0 Equagdo 9
H,;c + H,0+e~ - H,+ OH™ Equacéo 10

Apbs entrada no material, o hidrogénio na forma atdmica pode se localizar nos sitios
intersticiais ou em defeitos, chamados de ‘armadilhas’. As armadilhas incluem lacunas,
atomos de soluto, discordancias, precipitados, contornos de grao, vazios e inclusdes nao
metélicas (Figura 25). As armadilhas sdo geralmente classificadas como saturaveis ou
insaturdveis quanto a existéncia de um limite de sitios onde hidrogénio pode se localizar.
Contornos de grdo e discordancias sdo armadilhas saturaveis, enquanto vazios sdo
considerados insaturaveis, com o nimero de sitios variando em funcdo da fugacidade.
Outra classificacdo, em reversiveis ou irreversiveis, diz respeito a energia de ligacdo da
armadilha. Armadilhas irreversiveis (grande energia de ligacdo) como contornos de grdo
e interfaces inclusdes/matriz aprisionam o hidrogénio a temperatura ambiente. Ja
armadilhas reversiveis, como discordancias, permitem que o hidrogénio escape e atue no
processo de fratura. Para mais informacdes a respeito do estado da arte sobre a teoria de
armadilhas e as implicacdes na fragilizacdo por hidrogénio, sugere-se o trabalho de
revisao de Alan Turnbull, Hydrogen diffusion and trapping in metals (2012), no

compéndio Gaseous hydrogen embrittlement of materials in energy.
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Figura 24 — Corrente de permeag&o de hidrogénio em funcdo do potencial aplicado em um ago
carbono em solucéo de 3,5% NaCl a 25°C. Observa-se uma mudancga da reagdo governante
abaixo de -1200mV (SCE) (Caottis, 2010).

A existéncia de armadilhas irreversiveis leva a existéncia de duas concentracdes de
hidrogénio como referéncia: a concentracdo de hidrogénio difusivel, que pode participar
ativamente nos mecanismos de dano e se difundir para as regides de concentracdo de
tensGes a frente da trinca, com a propagacao desta, e o hidrogénio néo difusivel, preso em
armadilhas irreversiveis. Estas concentracdes podem ser medidas a partir de técnicas
como a espectroscopia de desorcdo térmica. Dadfarnia et al. (2011) avaliaram a
possiblidade de mitigacdo da fragilizacdo por hidrogénio utilizando armadilhas

irreversiveis, considerando a alternativa inviavel com base nos resultados obtidos.
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Figura 25 — Representacgdes esquematicas dos locais e armadilhas para o hidrogénio em
materiais (a) em uma escala atbmica e (b) em uma escala microscépica (Lynch, 2011b).

O estudo do transporte de hidrogénio em aco é realizado geralmente por ensaios de
permeacdo. Estes ensaios envolvem a permeacdo de hidrogénio através de uma fina
membrana de a¢o (< 1mm). O ensaio pode ser realizado com hidrogénio gasoso ou com
solucBes aquosas, geralmente em células de permeacdo eletroquimica como a
desenvolvida por Devanathan e Stachurski (1964) (Figura 26). O ensaio de permeagéo
em célula eletroguimica é normatizado no documento ISO 17081 (2014). A partir do
ensaio € possivel obter a solubilidade e o coeficiente de difusdo para dado meio, material
e temperatura. Uma consequéncia da existéncia de armadilhas é seu efeito de reducéo do
coeficiente de difusdo aparente, ja que as armadilhas tendem a aumentar a solubilidade
de hidrogénio no material (Griffiths & Turnbull, 1995). Valores tipicos do coeficiente de

difusio aparente para acos baixa liga a temperatura ambiente sdo da ordem de 10! m?/s.
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Figura 26 — Representacdo esquematica de uma célula de permeacdo Devanathan-Stachurski
(Cottis, 2010).

Contaminantes no meio corrosivo exercem grande influéncia na permeacao de hidrogénio
em acos. A quantidade de a&tomos de hidrogénio adsorvidos gerada na superficie de um
aco submetido a protecdo catddica (~1100 mV SCE) é, geralmente, superior aquela
gerada em acgo exposto a solucbes aquosas com sulfeto de hidrogénio (H2S). Entretanto,
0 H>S funciona como um envenenador da recombinacdo dos atomos de hidrogénio em
hidrogénio molecular, e a permanéncia dos 4&tomos adsorvidos por mais tempo favorece
sua entrada no ago. Existe ainda o possivel efeito da pressdo hidrostatica em altas
profundidades (tipicas de componentes submarinos), que favoreceria a permeacdo de
hidrogénio e aumentaria a atividade deste no aco (fugacidade) (Festy, 1991, 2001) (Dean
et al., 2008). A Figura 27 apresenta resultados de concentracdes subsuperficiais de
hidrogénio obtidas em ensaios de permeagdo em agos baixo carbono em agua do mar,
comparando diferentes potenciais catddicos e o efeito de bactérias redutoras de sulfato
(BRS), que geram HS, favorecendo a entrada de hidrogénio. Observa-se que o menor
potencial catédico com HsS, ja apresenta concentracdo superior ao maior potencial em

agua do mar esteéril.
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Figura 27 — Concentragdes subsuperficiais de hidrogénio obtidas em ensaios de permeacdo para
diferentes potenciais catédicos em agua do mar estéril e em dgua do mar com bactérias
redutoras de sulfato (BRS), que geram H,S (Robinson & Kilgallon, 1994).

Em solucdes salinas neutras (ex. &gua do mar) desaeradas, a polarizacdo anddica de acos
com pouco cromo tende a reduzir a taxa de entrada de hidrogénio (Figura 28), ja que a
queda no pH com a hidrélise do ion ferroso (Fe?*) é limitada e no compensa o aumento
de potencial. Entretanto, em solucGes aeradas, o ion ferroso pode ser oxidado a ion férrico
(Fe**) pelo oxigénio dissolvido, e devido & solubilidade reduzida do ion férrico o pH cai
consideravelmente (Cottis, 2010). Ja na regido entre o potencial de circuito aberto e -1200
mV SCE, a solucdo desaerada apresenta taxas de permeacao significativamente maiores

que a solucdo aerada.
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Figura 28 — Correntes de permeacédo de hidrogénio em funcdo do potencial aplicado em ago
baixa liga em solucdes aerada e desaerada de 3N de NaCl, evidenciando o efeito do oxigénio
(Barth & Troiano,1972 apud Cottis, 2010)

I11.1.7 Fragilizacdo por hidrogénio em agos baixa liga

Além do compromisso geralmente esperado na ductilidade com o0 aumento da resisténcia,
acos de alta resisténcia apresentam uma suscetibilidade muito maior a mecanismos
assistidos pelo meio, em especial fragilizagao por hidrogénio (Figura 29). Concentracgdes
de hidrogénio inferiores a 1 ppm ja levam a reducdes significativas nos valores de Krh.
Os dados da Figura 29 foram todos obtidos em ensaios com hidrogénio gasoso, e
permitem obter uma relacdo de Kt+ com a concentracdo de hidrogénio. Ja a Figura 30
demonstra que a partir de um limite de escoamento de aproximadamente 1500 MPa o

valor de Ky atinge um valor minimo limite, inferior a 20 MPa.m™°
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Figura 29 — Ky medido em ensaios com Hz em fungdo da concentragdo de hidrogénio difusivel
na ponta da trinca para diferentes niveis de limite de escoamento em agos (Gangloff, 2008).
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Figura 30 — Fatores de intensidade de tensdo limiares para 4340, determinados em testes em Ho,
soluges salinas e amostras pré-carregadas, em funcgdo do limite de escoamento (Garrison &
Moody, 2012).

A fratura assistida por hidrogénio em agos baixa liga pode apresentar os trés modos de
propagacdo — intergranular, quasi-clivagem e coalescéncia de microvazios (dimples)

(Figura 31). O modo de propagacéo € principalmente funcéo do nivel de K aplicado, da
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microestrutura e da composi¢do quimica (teor de impurezas) (Beachem, 1972). E
importante frisar que o descritivo quasi-clivagem diz respeito a um modo de fratura fora
de planos de clivagem, com linhas que se propagam aproximadamente paralelas a dire¢éo
de propagacao da trinca. Nagao et al. (2012) comparam a microestrutura desenvolvida
abaixo de uma superficie de quasi-clivagem produzido em um ac¢o martensitico testado
com hidrogénio a superficie de quasi-clivagem produzida em um ago martensitico sem
hidrogénio, testado a baixa temperatura. O a¢o hidrogenado apresentava altos niveis de
deformacdo que levavam a falhas nos contornos de ripas. Ja no aco sem hidrogénio a
microestrutura logo abaixo da superficie de fratura era similar aquela do material sem
deformacéo pléstica. A ruptura ao longo dos contornos de ripas e planos de deslizamento
esta ilustrada na Figura 32 e na Figura 33.

200um

Figura 31 — Propagacéo (a) intergranular, (b) quasi-clivagem e (c) por coalescéncia de
microvazios em acos baixa liga sujeitos a fragilizag&o por hidrogénio (McMahon Jr, 2012)
(Lynch, 2011b).
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Figura 32 — Representacdo esquematica da decoesdo ao longo de contornos de ripa e ao longo
de planos de deslizamento (Adaptada de McMahon Jr, 2012).

Figura 33 — Fractografia de aco baixa liga temperado e revenido fraturado em ambiente
hidrogenado evidenciando as falhas ao longo de contornos de ripa.

A fragilizacdo por hidrogénio depende diretamente da difusdo do hidrogénio ou de seu
transporte por discordancias para a zona de processo de fratura. Ambos os mecanismos
de transporte sdo fortemente dependentes da temperatura, observa-se, portanto, uma forte
dependéncia dos valores de K+ e da/dt com a temperatura de ensaio. A Figura 34 mostra
valores de Kty em funcdo da temperatura para acos baixa liga de alta resisténcia. Ocorre
um aumento significativo em Ky para temperaturas acima da temperatura ambiente, na
qual considera-se geralmente que a fragilizacdo por hidrogénio é mais significativa. Em
temperaturas mais baixas a difusividade do hidrogénio é reduzida, enquanto para
temperaturas mais altas sua difusividade é demasiado elevada e as interacdes com
armadilhas (discordancias, contornos de gréo, particulas) é significantemente reduzida.
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Figura 34 — Dependéncia da temperatura do K4 em agos martensiticos de alta resisténcia
testados em H, em carga constante ou crescente. Os limites de escoamento de cada ago estéo
indicados (Adaptada de Gangloff, 2008).

A fragilizac@o por hidrogénio em acos baixa liga temperados e revenidos é fun¢do nédo
somente da concentragdo de hidrogénio, mas também da concentragdo de impurezas nos
contornos de grdo. Os mesmos elementos geralmente associados com fragilizacdo ao
revenido sdo responsaveis por agravar o efeito do hidrogénio. Para um a¢o 5% NiCrMoV
com diferentes niveis de Mn e Si testado em 0,21 MPa de hidrogénio gasoso o valor de
K limiar diminui em fungdo do tempo de tratamento a 480°C (quanto maior o tempo,
maior a segregacdo no contorno de grdo) (Figura 35). Observa-se ainda que o modo de
propagacdo passa de ‘quase-clivagem’ para intergranular. Efeito similar € observado com
adicdes de Sb, Sn, P e S (McMahon Jr, 2012). O efeito das impurezas pode ser somado
ao efeito da concentracdo de hidrogénio através de uma equacgdo empirica, resultando em
uma relacdo unica com Ky, conforme demonstrado por Bandyopadhyay et al. (1983)

para acos 4340 de pureza comercial e corridas de laboratério de alta pureza (Figura 36).
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Figura 35 — Efeito do tempo de envelhecimento (aumento da segregagdo de impurezas nos
contornos de grdo) no fator de intensidade de tensdes limiar para duas corridas de ago
5%NiCrMoV em 0,21 MPa de H (Takeda & McMahon Jr, 1981).
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Figura 36 — Resultados de Ky para duas corridas de aco 4340 de diferentes purezas em funcéo

de uma combinagdo da concentracdo de hidrogénio na ponta da trinca e de um pardmetro

empirico para as impurezas (Bandyopadhyay et al., 1983).
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1.2 Ensaios e metodologias para avaliacao de Fragilizacdo por Hidrogénio

Na sec¢éo 1.1, foram discutidos alguns aspectos da fragilizagéo por hidrogénio e de outros
mecanismos de trincamento assistido pelo meio. Como visto, estes mecanismos de dano
reduzem os valores criticos de tensdo ou do fator de intensidade de tenséo (K) para valores

chamados ‘limiares’ (threshold): otH € Kth.

Estes parametros podem ser utilizados para prevenir o trincamento assistido pelo meio
em servico e para reduzir a probabilidade de falha de componentes ainda na etapa de
projeto. Ensaios de laboratdrio sdo, portanto, de extrema importancia, ja que nédo existe
uma abordagem analitica abrangente que permita prever combinacGes material-ambiente
suscetiveis ou quantificar a perda em propriedades (ao contrario de projetos mecanicos
convencionais baseados em limite de escoamento). O projeto de forma a evitar o
trincamento assistido pelo meio depende, portanto, de experiéncia prévia e/ou de testes

laboratoriais e incorre frequentemente em conservadorismo excessivo.

As abordagens de projeto atuais presumem que resultados obtidos em testes de curta
duracdo em escala de laboratorio possam ser extrapolados para prever o desempenho em
longo prazo de estruturas. Basicamente, estes testes consistem em expor uma peca do
material, i.e. 0 corpo de prova, a um ambiente agressivo, com o objetivo de determinar se
e como ocorre trincamento assistido pelo meio durante o periodo do teste e descartar

materiais suscetiveis ou prever o comportamento em longo prazo em servico.

De forma a prever de forma confiavel o comportamento em operacgdo, os testes devem
levar em consideracdo diversos aspectos como condi¢bes ambientais, histérico de servico,
tipos de carregamento e traduzir estas condi¢des para um teste acelerado da forma mais
realistica possivel sem condenar desnecessariamente ligas mais baratas e/ou aprovar
materiais suscetiveis (Dietzel et al., 2011; Dietzel & Turnbull, 2007; Turnbull, 1992).

Os objetivos dos testes de trincamento assistido pelo meio podem incluir:
e Desenvolvimento de ligas,
e Selecdo de materiais,
e Auvaliagdo da agressividade de determinado meio,
e Estudo de medidas mitigatorias,
e Obtencdo de dados de projeto,
e Garantia da qualidade,

e Investigacdo de mecanismos.
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Como trincamento assistido pelo meio geralmente se desenvolve e ocorre em tempos
longos, testes de laboratorio devem ser acelerados ou, alternativamente, terminados apos
uma duracgdo significativamente inferior aquelas de operacdo. A aceleracdo dos testes
pode envolver aplicagdo de ambientes mais agressivos e/ou tensGes mais elevadas de
carregamento, temperaturas mais altas e aplicacdo de polarizacdo catodica ou anodica.
Em todos os casos, para garantir a representatividade, 0 mecanismo operando no teste

acelerado deverd ser essencialmente 0 mesmo que ocorre em Servico.

As metodologias de testes de trincamento assistido pelo meio seguem duas filosofias

béasicas de projeto estrutural (Wanhill, 1991), i.e.

e Vida util de projeto e

e Tolerante ao dano;

A filosofia mais antiga, de vida Util de projeto, procura projetar a estrutura para um tempo
finito de servico durante o qual ndo havera dano significativo, i.e. ndo haverd trinca
critica. Consequentemente, essa abordagem ndo necessariamente inclui inspe¢do de
servico. Ja a abordagem tolerante ao dano, que surgiu posteriormente, também permite
operacdo além do tempo de vida util previsto, onde ocorre dano significativo. Dano (em
geral, trincas ou defeitos planares) devem ser detectados por inspec¢des programadas antes
que atinjam um nivel critico e comprometam a estrutura. Esta abordagem inclui a
possibilidade, bem realista, de que defeitos planares ja existem em estruturas novas. Neste
caso, deve ser garantido através de avaliagbes de integridade estrutural baseadas em
mecanica da fratura (ECA - Engineering Critical Analysis) que estas trincas iniciais ndo

irdo crescer até um nivel critico durante a vida projetada do componente.

Os testes de laboratorio podem ser divididos inicialmente em fungdo do corpo de prova
utilizado: lisos ou pré-trincados. A aplicabilidade de cada um ira depender dos objetivos
do teste, assim como da natureza da aplicacdo. A principio, corpos de prova lisos (sem
pré-trinca) representam uma situacéo pratica onde ndo existe trinca inicial (abordagem de
vida util de projeto — ex. curvas S-N de fadiga, componentes forjados), enquanto corpos
de prova pré-trincados simulam a existéncia de defeitos planares, de acordo com a
abordagem tolerante ao dano. A Figura 37 mostra alguns exemplos de corpos de prova.
Testes em corpos de prova lisos séo geralmente utilizados como forma de screening, por
serem mais simples, baratos e, geralmente, mais rapidos. Além disto, o grande corpo de

dados empiricos e experiéncia de campo permitem criar classificacbes (rankings) de

37



materiais para diferentes meios, sem a necessidade de ensaios mais complexos com

corpos de prova pré-trincados.

Figura 37 — Corpos de prova tipicamente utilizados para ensaios em meio: tragédo liso; DCB
(double cantilever beam) carregado por parafusos; CT (compact tension) (Dietzel et al., 2011).

Conforme discutido na segdo 11.1.2, o trincamento assistido pelo meio engloba o
mecanismo de corrosao-fadiga ou a fadiga assistida por hidrogénio. No entanto, como o
foco deste trabalho sera em fragilizacao por hidrogénio sob cargas estaticas, ou seja, sem
carregamento ciclico significativo, as discussbes que se seguem focam somente em
ensaios para determinagdo de Kty e ortH, parametros que controlam o crescimento
subcritico em condicdes de carregamento estatico ou monoténico. As consequéncias de

um carregamento ciclico significativo sao discutidas brevemente na secéo 11.2.8.

Em ensaios para determinagéo de K+ e otH, a forma de carregamento pode ser dividida
em duas classificaches bésicas: testes de carregamento estatico e testes dindmicos
(geralmente em carga ou deslocamento crescente), que combinados com o tipo de corpo
de prova resultam em 4 tipos basicos de configuracbes corpo de prova/carregamento
(Tabela 1). A escolha de uma configuracdo especifica esta diretamente ligada ao tipo de
informacdo necessaria, o tempo disponivel e o objetivo do teste.

Por exemplo, um material pode ser imune ao trincamento assistido pelo meio em
condicGes de carregamento estatico, mas pode ser altamente suscetivel em condi¢des de
deformacéo pléastica lenta e continua (testes dinamicos) (Parkins, 1993). J& em certos
sistemas material/ambiente, como ligas de titanio em meio aquoso, a fragilizagédo
significativa obtida em corpos de prova pré-trincados ndo é revelada em testes com corpos
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de prova lisos (Wanhill, 1975). Frequentemente, o ambiente confinado gerado pela trinca
possui carater eletroquimico muito diferente daquele na superficie do corpo de prova,
podendo ser inclusive diferente para trincas longas ou curtas (e.g. trincas quimicamente-
curtas) (Gangloff, 1985; Holtam, 2010).

Os testes de carregamento estatico podem ainda ser divididos em carga constante ou
deslocamento constante, enquanto os de carregamento dindmico sdo basicamente de
carga e deslocamento crescentes. A configuracdo do corpo de prova e a forma de
carregamento geralmente impde restricdes nos equipamentos necessarios para realizagdo
do ensaio, sendo possivel utilizar desde corpos de prova ‘auto-carregados’ (e.g. DCB,
WOL), com quadro ‘auto-carregavel’ (e.g. C-ring, Bent-beam) e aqueles que necessitam
de um quadro externo para carregamento, o0 que geralmente aumenta a complexidade, 0s
custos e dificulta testes em meios mais agressivos, que necessitam de autoclaves. A
Tabela 1 resume as classificacfes discutidas anteriormente, citando alguns exemplos de
corpos de prova ou teste para cada configuracdo. As proximas se¢des irdo discutir em
maior detalhe as diferencas entre corpos de prova lisos ou pré-trincados, carregamento
estatico ou dindmico e o controle por carga ou deslocamento constante/crescente. Devido
as semelhancas nos ensaios para fragilizacdo por hidrogénio e outros mecanismos de
trincamento assistido pelo meio, as discussdes serdo feitas de forma abrangente,
ressaltando quando necessario as particularidades de fragilizacdo por hidrogénio e

fornecendo exemplos de resultados obtidos em acos baixa-liga.

11.2.1 Flexibilidade do corpo de prova e modo de controle do ensaio

Antes de discutir os tipos especificos de corpos de prova e ensaios, € importante
apresentar o conceito de flexibilidade e as implicacGes do modo de controle do ensaio
(deslocamento ou carga). A flexibilidade (C — do inglés compliance) - o inverso da
rigidez, € dada pela razéo entre o deslocamento e a carga, ou seja:

C =— Equacéo 11
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Tabela 1 — Exemplos de corpos de prova e testes, em funcéo da existéncia ou ndo de pré-trinca,
do tipo de carregamento e do controle do ensaio.

Corpos de

Carregamento Controle Exemplos
prova
Carga constante Em tracdo, com/sem
entalhe
Estético
Lisos
Deslocamento constante | Bent beam, C-ring, U-ring
Dinamico Carga/deslocamento BTD, CERT, LIST
crescentes
Carga constante SENB, CT, SENT
Estatico
Pré-trincados
Deslocamento constante DCB, WOL
Dinamico Carga/deslocamento RSL, step-loading

crescentes

A flexibilidade de um corpo de prova é funcdo ainda de sua geometria e do tamanho da

trinca, aumentando com a propagacéo da trinca e, consequentemente, alterando a relacéo

entre carga e deslocamento. Este efeito esta demonstrado na Figura 38 para o corpo de

prova SENB em flexdo 3 pontos. Consequentemente, para um ensaio em carga constante,

se houver crescimento de trinca, o deslocamento ira aumentar em uma proporc¢do dada

pela equacdo de flexibilidade do corpo de prova (Figura 39). Da mesma forma, em um

ensaio de deslocamento constante, o crescimento de trinca leva a diminuicdo da carga

aplicada (Figura 40). Os valores foram calculados a partir da equacéo de flexibilidade em

linha de carga disponivel em Anderson (1994).
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Figura 38 — Relacdo entre a carga e o deslocamento para o corpo de prova SENB em flexdo 3
pontos para diferentes tamanhos de trinca, dados por a/W.
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Figura 39 — Variagéo do deslocamento em funcdo do tamanho de trinca para ensaios de carga
constante com o corpo de prova SENB em flex&o 3 pontos.
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Figura 40 — Variacdo da carga em funcdo do tamanho de trinca para ensaios de deslocamento
constante com o corpo de prova SENB em flexdo 3 pontos.

Como o fator de intensidade de tens6es é funcdo da geometria e flexibilidade do corpo de
prova, da carga e do tamanho de trinca, 0 modo de controle do ensaio tem implicacéo
direta na variacdo de K ao longo do teste. Considerando ensaios de carga e deslocamento
constante a partir de um mesmo valor de K inicial para todos os corpos de prova, a Figura
41 apresenta a variacdo de K com o crescimento de trinca. As equagdes de flexibilidade
em linha de carga e de fator de intensidade de tensbes para 0s corpos de prova foram
obtidas em Anderson (1994). E evidente que ensaios de carga constante em geral resultam
em K crescente, enquanto ensaios em deslocamento constante resultam — a principio, em
K decrescente. Entretanto, a resposta é completamente distinta para os diferentes corpos
de prova. A taxa de aumento/diminuicdo de K com o crescimento de trinca implica
diretamente na duracdo do ensaio e na representatividade do corpo de prova para a
aplicacdo real. Corpos de prova como o SENT certamente falhariam antes do que corpos
de prova CT em um ensaio de carga constante, assim como a trinca pararia antes em um

corpo de prova CT durante ensaio com deslocamento constante.
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Figura 41 — Variacdo do fator de intensidade de tensdes em funcdo de a/W para os corpos de
prova SENT, SENB3 e CT em carga constante (linhas tracejadas) e deslocamento constante
(linhas continuas).

11.2.2 Corpos de prova lisos

Corpos de prova lisos podem ser cilindricos ou planos e entalhados ou ndo. O modo mais
comum de carregamento é em tensdo usando corpos de prova cilindricos. Séo geralmente
utilizados em programas de testes para selecdo de materiais, como testes de screening,
utilizando normas de ensaio e comparando os resultados obtidos com a experiéncia prévia

em ligas similares. A forma de carregamento varia e esta descrita a seguir para cada caso.

Testes em carga constante

Testes em carga constante podem ser realizados em sistemas de peso morto ou molas
(Figura 42). Outro modo de execugao de ensaio é sob ‘carga-sustentada’ (sustained load),
onde o uso de um anel ou mola garante a aplicagéo da carga durante o ensaio. O exemplo
mais comum deste tipo de ensaio é o0 ensaio de proof ring (Figura 42a). Como grande
vantagem, o aparato de teste é relativamente simples, assim como os de testes em
deslocamento constante, mas o valor de K durante o ensaio é crescente, levando o corpo

de prova a ruptura em tempos mais curtos de ensaio.
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O teste de carga constante geralmente produz como resultado final um grafico da tenséo
aplicada contra o tempo total para falha (tf) (Figura 43). Este grafico permite obter a
tenséo limiar (oTH), abaixo da qual ndo ocorrera falha por trincamento assistido pelo meio.
Por razfes praticas, o teste geralmente € terminado apds um tempo determinado. Neste
caso, a presenca de trincas ou 0 numero de trincas € utilizado como critério de falha ou
suscetibilidade. O método A da norma NACE TMO0177 - largamente utilizado para testes
de trincamento sob tensdo por sulfetos (SSC), é um exemplo de teste com corpo de prova
liso em tensdo constante (carga sustentada). Geralmente, sdo especificados valores de
tensdo da ordem de 70 a 100% do escoamento real do material. Apds 720h (30 dias) de
teste, o corpo de prova € investigado sob magnificacdo Otica para verificar a presenca de
trincas. Caso haja trincamento, o teste é considerado reprovado. Esta metodologia implica

em resultados do tipo ‘passa ou nao passa’.

Figura 42 — Sistema de carregamento com (a) quadro auto-carregavel (proof ring) (b) quadro
externo (peso morto) (NACE TMO0177, 2005).
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Figura 43 — Resultado do ensaio em carga constante em fungdo da tens&o inicial aplicada e do
tempo para falha, permitindo a determinacéo de otn (Dietzel et al., 2011).

Uma estimativa aproximada da velocidade de propagacao de trinca pode ser obtida destes
ensaios ao dividir o comprimento da maior trinca encontrada pelo tempo de ensaio. Este
calculo assume que a maior trinca comeca a propagar logo no inicio do ensaio, o que, em
geral, leva a valores subestimados de da/dt. Um valor mais preciso pode ser obtido se a
iniciacdo for monitorada usando, por exemplo, a técnica de queda de potencial (Secao
11.2.6).

Testes em deslocamento constante

Testes em deslocamento constante também sdo largamente utilizados, sendo geralmente
mais simples e baratos. A determinacdo de um valor de tensdo limiar ou do tempo para
falha pode ser subjetiva, dada a necessidade de terminar o teste ap6s um tempo de ensaio
arbitrario. O critério para reprovacdo é em geral 0 aparecimento de trincas ou um calculo
do nimero e extensao destas para avaliar a suscetibilidade frente a outros materiais. Os
tipos mais comuns de corpos de prova lisos testados em deslocamento constante sdo 0s
corpos de prova C-ring, U-ring, bent beam e flexao 4 pontos, testados em flexdo (Figura
44), embora existam dispositivos para testes de corpos de prova em tensdo (Figura 44c).

A preparacdo e 0 uso destes corpos de prova se encontram normatizados nas normas
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NACE TMO0177 (2005) - Métodos B e C; 1SO 7539 (Partes 2 a 5), ASTM G39 (2011) e
ASTM G49 (2011).

(a) Flexao em 4 pontos
Dispositivo i
X N\
;ﬂ_ % 78%WA\
/ r
m'J p © Corpode . .
J‘ prova l !:I 1 HD
Tragdo em ’ =
deslocamento (d) U-bend
constante

Figura 44 — Corpos de prova para ensaio em deslocamento constante: (a) flexdo 4 pontos, (b) C-
ring, (c) tracdo em deslocamento constante e (d) U-bend (Parkins, 2010)

Testes em baixa taxa de deformacéo

Os testes em baixa taxa de deformacéo, conhecidos como BTD (SSRT — Slow strain rate
test, ou CERT - Constant extension rate tensile), sdo amplamente utilizados e
considerados como um teste agressivo para trincamento assistido pelo meio. Neste teste,
corpos de prova sdo submetidos a uma taxa de deslocamento constante, levando a um
encruamento progressivo do material, enquanto exposto ao meio agressivo (Parkins,
1993). Testes podem ser conduzidos sob tragdo ou flexdo, em corpos de prova entalhados

ou nao.

Os resultados séo geralmente apresentados na forma de comparativos entre parametros
obtidos com corpos de prova testados ao ar ou meio inerte e em meio corrosivo. Os

parametros geralmente utilizados séo:
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e Tempo para falha;

e Ductilidade (reducdo de area ou alongamento);

e Carga méxima atingida;

e Energia de fratura — area delimitada pela curva tensdo/deformacéo;

e Percentual de trincamento assistido pelo meio observado na superficie de fratura;

e Tensdo de falha na secdo reduzida (corpos de prova entalhados);

A Figura 45 apresenta o percentual de reducdo de area em funcédo da taxa de deformacéo
obtidos para um ago AISI 4340 de 1207 MPa de limite de escoamento, testado em &gua
do mar sintética em dois potenciais catddicos. Observa-se claramente uma grande queda
da ductilidade (%reducio de area) para taxas de deformacio inferiores a 10 s, Taxas
maiores que 10 s fornecem valores idénticos aos obtidos nos ensaios ao ar. A taxa de
deformacéo deve ser suficientemente lenta para permitir a atuacdo dos mecanismos de
fragilizacdo por hidrogénio (e.g. adsorcdo, absorgao e difusdo). O tempo de teste deve ser
tal que permita o acimulo de hidrogénio nas regides de elevada tensdo, conforme
discutido na secéo 11.1.6. Os ensaios devem ser realizados a taxas suficientemente baixas

para fornecer resultados invariantes (lower bound).
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Taxa de deformacdo (s)
Figura 45 — Percentual de reducédo de area em fungéo da taxa de deformagédo para um ago AlSI

4340 (LE: 1207MPa) testado em agua do mar sintética (ASTM D1141-75) em dois potenciais
catddicos (Scully & Moran, 1990).
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A realizacdo deste ensaio dindmico no lugar de um ensaio de carga ou deslocamento
constante permite perturbar a camada passiva e expor constantemente a superficie ativa
ao meio corrosivo ao longo de todo ensaio (Parkins, 1993). Este fator € extremamente
importante para ensaios de ligas passivaveis como acos inoxidaveis ou ligas de niquel.
Entretanto, para algumas combinacdes especificas de material e meio em corrosdo sob
tensdo a susceptibilidade pode diminuir ou inclusive desaparecer para taxas de
deslocamento muito baixas (Figura 46), um fenémeno atribuido principalmente a efeitos
de repassivacdo (Parkins, 1993). Ja& para casos de fragilizacdo por hidrogénio,
especialmente em acos baixa-liga, este efeito de recuperacdo de ductilidade ndo ocorre e
é possivel obter uma taxa de deformacdo critica abaixo da qual existe um patamar, com

valores lower bound.
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Figura 46 — Representacao esquematica da influéncia da taxa de deformagdo na perda de
ductilidade (%reducéo de area) para casos de corrosdo sob tensdo com repassivacdo e para casos
de fragilizacéo por hidrogénio (ASTM G129, 2013)

Uma variacgdo do teste BTD € o teste de crescimento linear de tensdo (LIST — Linearly
increasing stress test) introduzido por Atrens et al. (1993). A diferenca basica entre 0s
dois testes é a forma de controle, onde no BTD o controle é feito por deslocamento,
enguanto o LIST é realizado sob controle de carga. A carga aplicada ao corpo de prova
(geralmente em tracdo) € aumentada continuamente, independente do aumento de

flexibilidade do corpo de prova com o trincamento, levando a taxas mais elevadas de
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deformacéo. Isto resulta em um efeito acelerador, quando comparado com o teste BTD.
Os testes BTD e LIST sdo idénticos até o surgimento da trinca. O teste LIST €
particularmente adequado para determinagéo de valores de tensdo limiar, a0 monitorar,
por exemplo, 0 aumento na velocidade de deslocamento da maquina com a iniciacéo de
trinca ou através da técnica de queda de potencial. (Dietzel and Schwalbe, 1986; Winzer
et al., 2008).

Ainda, outra variacao dos ensaios BTD ou LIST é a aplicacdo de carga ou deslocamento
de forma incremental ao invés de continua, com monitoracdo durante os patamares de
carga ou deslocamento. Esta forma de ensaio é conhecida como incremental step-loading
(ISL) ou rising step load (RSL). A norma ASTM F1624 (2012) estabelece os
procedimentos para realizagdo de ensaios em RSL com controle de deslocamento. Esta
forma de ensaio também ¢é particularmente adequada para determinacdo de valores de
tensdo limiar, com maior precisdo, ja& que a monitoracdo ¢é facilitada em patamares,

quando comparada a ensaios continuos.

11.2.3 Corpos de prova pré-trincados

A abordagem tolerante ao dano leva em consideragdo a existéncia de defeitos em
estruturas e a mecanica da fratura é utilizada para caracterizar a iniciacdo e propagacao
de trincas a partir destes defeitos. Geralmente, trincas assistidas pelo meio sdo
consideradas frageis, ja que ocorrem em niveis de tensdo abaixo do escoamento, embora
0s micromecanismos possam envolver plasticidade localizada (Secdo 11.1.5). Logo, os
conceitos de mecanica da fratura linear elastica sao aplicados e o fator de intensidade de
tensdes (K) é utilizado para quantificar o campo de tensbes na ponta da trinca em um
corpo de prova pré-trincado ou em uma estrutura. O fator de intensidade de tensdes
controla a iniciacdo de trinca e sua propagacdo. A mecéanica da fratura elasto-plastica é
empregada para ligas mais ducteis e em espessuras menores onde o0s niveis de plasticidade

ultrapassam a validade de K (Secéo 11.2.4).

Testes com corpos de prova pré-trincados buscam geralmente determinar o valor limiar
de K (KtH) e a taxa de crescimento de trinca (da/dt). As normas que estabelecem ensaios
no meio com corpos de prova pre-trincados exigem que as dimensdes dos corpos de prova

sejam suficientes para garantir condi¢des predominantes de estado plano de deformagoes
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(triaxialidade de tensdes). Estes requisitos minimos séo dados pela Equacdo 12, onde B é
a espessura, a é o tamanho de trinca e (W-a) € o ligamento remanescente.
2
K, )
a,B,(W —a) =2,5* (—) Equagao 12

Oy
Como os mecanismos de trincamento assistido pelo meio séo dependentes do tempo, 0s
testes devem ser conduzidos durante tempo suficiente para permitir o crescimento de
trinca, de acordo com a cinética de interacdes material-carregamento-meio. Testes muito
curtos levam a superestimagdes de Krn, sendo ndo-conservadores. Consequentemente,
normas de teste para determinacdo de Krn sob carga ou deslocamento constante
recomendam duracbes de teste de até 10.000 horas (ASTM E1681, 2013). Mais
recentemente, testes com carga crescente surgiram como alternativa para reducdo do
tempo de teste, de forma similar aos testes BTD e LIST discutidos para corpos de prova
lisos (ASTM F1624, 2012) (ASTM E1820, 2008) (ISO 7539-9, 2008).

Conforme discutido na secdo 11.1.2, para uma dada combinacdo material/meio,
geralmente existe uma relacdo Unica entre o K aplicado e a taxa de crescimento de trinca
(da/dt) (Figura 47). O grafico da/dt vs. K apresenta comumente trés regibes, duas nas
quais da/dt cresce rapidamente com K (I e I1l), separadas por uma regido onde da/dt é
praticamente independente de K ou cresce em uma taxa significativamente menor que nas
outras regides (I1). O valor de K, chamado de K limiar (Kty) caracteriza o fator de
intensidade de tensbes no qual ocorre o limite mensuravel de crescimento de trinca.
Entretanto, isto ndo implica que existe em todos os casos um valor de K limiar como um
valor de corte. Pelo contrario, em varias combinacfes material/meio ndo é possivel
determinar um limiar propriamente dito. Entretanto, nestes casos pode se estabelecer um
valor de K limiar a partir de uma taxa de propagacdo de trinca considerada
suficientemente lenta, geralmente 10°2° m/s. Uma vez acima de Kt a taxa de propagagio
cresce rapidamente com K na regido I, passando depois para a regido 11, onde se considera
que processos eletroquimicos e de transporte (corrosdo, adsorcdo e difusdo de hidrogénio,
por exemplo) sejam os parametros limitantes, controlando a cinética de crescimento de
trinca. Na regido Ill, os valores de K se aproximam da tenacidade a fratura ao ar do
material (Kic) e a taxa de crescimento de trinca cresce rapidamente. Embora este formato
da curva da/dt vs. K seja relativamente comum, algumas combinagbes material/meio

podem néo apresentar as regides I, 11 ou Ill.
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Figura 47 — Taxa de crescimento de trinca (da/dt) em funcéo do fator de intensidade de tensdes
(K) para o0 ago baixa liga D6AC de 1400 MPa, testado 4gua do mar natural, solugdo de 3,3%
NaCl e agua destilada. Kty de ~20MPa.m?® (Gilbreath & Adamson, 1976)

Da mesma forma que os corpos de prova lisos, 0s corpos de prova pré-trincados podem
ser ensaiados em carga constante, deslocamento constante (testes de parada de trinca) ou
em carga/deslocamento crescentes. Novamente, a vantagem principal de ensaios de carga
constante e, principalmente, de deslocamento constante é a menor complexidade dos
equipamentos necessarios para 0 ensaio. Entretanto, algumas limitagdes devem ser
levadas em consideragdo, sendo a mais critica a dificuldade em determinar um tempo para
0 ensaio (Figura 48). Os tempos recomendados em normas sdo em geral longos (ASTM
E1681, 2013). Além disto, certos programas interlaboratoriais com estas técnicas
revelaram uma grande dispersdo nos resultados (Wei and Novak, 1987; Yokobori et al.,
1988; Dietzel, 2000). Outra limitag&o esta atrelada ao fato dos testes serem realizados em
condicBes estaticas de carregamento. Para certas combinagdes material/meio (em geral

ligas que passivam no dado meio), o carregamento dinamico (deformacdo pléastica
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crescente) parece ser necessario para iniciar as trincas observadas em estruturas e

componentes na pratica.

Material A Material B

Tempo arbitrario para
término do ensaio

Figura 48 — Representagdo esquematica do ensaio em carga constante para dois materiais com
comportamento distintos, ilustrando a dificuldade em estabelecer um tempo para o0 ensaio
(Adaptada de ISO 7539-6, 2011).

Testes de carga constante

Testes de carga constante podem ser utilizados para determinacdo de Krn colocando
varios corpos de prova no mesmo meio, com valores de K aplicado diferentes (Figura
49). Os corpos de prova mais comumente utilizados sdo o corpo de prova C(T) e o corpo
de prova SENB. Em testes de carga constante, conforme explicado na se¢do 11.2.1, a partir
da iniciacdo da trinca, o valor de K ir4 aumentar com o crescimento desta, levando o
corpo de prova a ruptura total. Além disto, a abertura da trinca torna menos provavel que
a formacao de filmes de 6xidos venha a perturbar o ensaio, bloqueando o fechamento da
trinca. Este tipo de teste requer um sistema de carregamento externo. Em alguns casos,
como para corpos de prova de flexdo, o sistema pode ser extremamente simples como um
ensaio de viga em balanco (Figura 50); ja corpos de prova em tragdo geralmente
necessitam de maquinas de peso morto similares aquelas utilizadas em testes de fluéncia.

Corpos de prova de flexdo podem ser testados em 3 ou 4 pontos.
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Figura 49 — Tempo para falha em funcéo do K inicial aplicado em corpos de prova de viga em
balanco para aco baixa liga de ultra-alta resisténcia (1800 MPa) (Waid & Ault, 1976).
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Figura 50 — Representacao esquematica do ensaio de flexdo com viga em balanco (ASTM
E1681, 2013).
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Testes em deslocamento constante

Testes em deslocamento constante sdo geralmente ‘auto-carregados’ e ndo necessitam,
portanto, de equipamentos externos. As dimensdes mais compactas facilitam a sua
utilizacdo em meios operacionais mais agressivos e em autoclaves. O seu uso para
determinacdo de Krn € geralmente feito com ensaios de parada de trinca, j4 que sob
deslocamento constante o fator de intensidade de tensdes diminui gradativamente com o
crescimento da trinca (Figura 51). Ou seja, a progressdo de K na curva da/dt vs. K é no
sentido contrario ao de ensaios em carga constante ou crescente. Em teoria, um Unico
corpo de prova seria suficiente para determinacéo de Kyn. Entretanto, na pratica, devido
principalmente a dispersdo de resultados e outros fatores, sdo necessarios mais corpos de
prova. A parada efetiva da trinca geralmente € definida como uma taxa de crescimento de
trinca abaixo de determinado valor, de forma a limitar o tempo de execu¢do do ensaio.

Novamente, o valor tipicamente utilizado é de geralmente 101° m/s.

|
o a

i I
Pré-trinca |

i
i |

]

|l

T

tempo

Crescimento de frinca por CST (Aa)
T I

1 Taxa i
l.l ~constante |

In (da/dt)

K|

SCC

Ky, K decrescente

Figura 51 — Representacgdo esquematica do ensaio em deslocamento constante em corpo de
prova DCB carregado por parafusos. A variacdo de K com o crescimento de trinca é inverso
aquele observado para corpos de prova de carga constante (Sprowls et al., 1976).
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Algumas das limitacdes de testes em deslocamento constante:

A formacéo de 6xidos ou produtos de corrosdo pode forcar a abertura das faces
da trinca, alterando o deslocamento e carga efetivos na ponta da trinca ou podem
bloquear o0 acesso do meio corrosivo;

Desvio de trinca ou crescimento fora do plano podem invalidar o ensaio;
Relaxacao elastica do sistema de carga durante crescimento da trinca pode causar
um aumento do deslocamento e das cargas;

A relaxacdo plastica do sistema devido a processos dependentes do tempo pode
levar a aplicacdo de cargas mais baixas do que esperado;

O carregamento ¢ feito antes da exposicdo ao meio, o que pode levar a alteragdes
dos resultados, quando comparado com testes de carga crescente ou constante (ver
Secdo 11.2.5);

Apesar destas limitacdes, os ensaios em deslocamento constante sdo extremamente

simples e mais econbmicos que as outras solucBes disponiveis, sendo largamente

utilizados. Os corpos de prova pré-trincados mais comumente utilizados em

deslocamento constante sdo os corpos de prova WOL e DCB. Ambos podem ser

carregados com cunhas ou parafusos (Figura 52).

Corpo de prova
WoL

Figura 52 — Corpo de prova WOL maodificado carregado por parafuso instrumentado para

monitoracao da carga (Gilbreath & Adamson, 1976).
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Testes de carga/deslocamento crescentes

Em testes dindmicos, o aumento do fator de intensidade de tensdes na ponta da trinca se
d& com o corpo de prova imerso no meio corrosivo. Estes testes podem revelar casos de
suscetibilidade que ndo seriam detectados com testes estaticos. Da mesma forma que os
testes em corpos de prova lisos, o teste pode ser executado em controle de carga ou
deslocamento e com aumento continuo ou incremental (RSL). Os testes com controle de
carga, tanto continuo como incremental sdo especialmente adequados para determinacéo
do valor de Ky, onde a iniciagdo da trinca é monitorada, geralmente por uma técnica

como queda de potencial ou pela alteragcdo no deslocamento.

Também da mesma forma que em corpos de prova lisos, a taxa de carregamento ou de
deslocamento aplicada é o parametro mais importante para garantir a obtencdo de um
valor minimo e invariante de K. As taxas dK/dt sdo da ordem de 10 MPa.m®%/s, taxas
extremamente lentas, quando comparadas a testes ao ar (Figura 53 e Figura 54). Apesar
disto, estes s@o ensaios acelerados (considerando os tempos de ensaio para ensaios de
carga/deslocamento constante) e permitem obter informac6es sobre a suscetibilidade de
dada combinacdo material/meio em um tempo razoavel. E importante frisar que na
literatura € comumente utilizado o valor de deslocamento do travessdo (dg/dt) como
parametro para a taxa de carregamento. Como o fator que de fato governa o trincamento
assistido pelo meio é o fator de intensidade de tensées (K), o presente autor considera que
seja mais correto utilizar dK/dt da regido elastica como parametro para a taxa de
carregamento, pois independe da geometria e do corpo de prova utilizado, ao contrario da

velocidade do travessao.

O maior desafio para ensaios de carga/deslocamento crescente é determinar a taxa mais
elevada que fornega um valor minimo de Krn invariante (lower bound), de forma a
explorar ao maximo o potencial de aceleracdo do ensaio. Em abordagens iniciais uma
série de corpos de prova idénticos era testada em diferentes taxas de deslocamento, de
forma a encontrar a transicéo e o valor invariante. A necessidade de testar uma série de
corpos de prova em uma maqguina servo-hidraulica ou eletro-mecénica adaptada para
ensaio em meio encarece consideravelmente o ensaio, além de limitar os laboratorios
disponiveis para testes em meios mais agressivos. Além disto, como a solucédo de teste €
especifica para cada corpo de prova, deve-se tomar ainda mais precaucdes para garantir
reprodutibilidade nos resultados (testes em deslocamento constante podem, em geral, ser

realizados na mesma solucdo agressiva). Entretanto, ap0s certa experiéncia com
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combinag6es material/meio, a quantidade de testes pode ser reduzida, ao se estimar taxas

de deslocamento ja& préximas daquelas que forneceriam o lower bound.
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P dK/dt~ 30 a 150 ksivin/min
A (ASTM E399-72)
K
Desvio da linearidade devido , s i

ao crescimento de trinca -
K,scc aparente L
1scc ; ’

Carga 2>

\_ Ensaio em carga constante:
Registro do deslocamento em fungdo do
tempo para determinar da/dt

- Carregamento lento em meio
dK/dt < 1 ksivin/min

Deslocamento =

24 I B S I S P p S |
Aco AISI 4340 -
o 180 ksi
dK/dt = ksivin/min
a-a,=0,300in

Desvio K; ™ 100 ksi Vin
(ensaio ao ar)

80 psig H, seco /_ 5 psig H, seco

i'. i
I

Carga [100 Ibs]

S s o 0

/

e Desvio em K; ~ 28 ksi Vin
n | I Y ! | | i i |
] 10 2 £} 40 50 60 mn 80

Deslocamento [0,001 in.]

Figura 53 — (a) Representagao esquematica das curvas carga vs. deslocamento para ensaios ao ar
e ensaios com carga crescente em meio (b) resultados para aco AISI 4340 com limite de
escoamento de 1240 MPa em diferentes pressdes de hidrogénio gasoso (Clark & Landes, 1976).
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Figura 54 — Efeito da taxa de carregamento (dK/dt) no K;ssc aparente medido em corpos de
prova WOL para um ago AISI 4340 com limite de escoamento de 1240 MPa em 80 psig de
hidrogénio gasoso (Clark & Landes, 1976).

A norma ISO 7539-9 (2008) apresenta uma metodologia para estimar a taxa de teste
baseada em testes ao ar e testes mais simples com corpos de prova lisos ou em
carga/deslocamento constante. Outra abordagem consiste em realizar um ensaio extra
com 50% da taxa de carregamento do ensaio anterior, até que ndo ocorra alteracdo no
valor de Kty obtido. Dietzel & Ghosal (1998) utilizaram a metodologia proposta na
norma 1SO 7539-9 (2008), obtendo uma taxa de deslocamento (dg/dt) estimada de 1,7 *
107 mm/s. Os resultados obtidos de Kru em funcdo da taxa de deslocamento estio
apresentados na Figura 55. Observa-se que a taxa estimada (linha vermelha) resulta
corretamente em um valor minimo de Krn. Ainda, na taxa de 1,4 * 10 mm/s (na regio

de transi¢é@o) observa-se uma dispersao significativa dos resultados de K de iniciacao.
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Figura 55 — Efeito da taxa de deslocamento (dg/dt) no Kissc aparente medido em corpos de
prova CT para um ago AISI 4340 com limite de escoamento de 1163 MPa &gua do mar artificial
ASTM D1141 (Dietzel & Ghosal, 1998).

11.2.4 Abordagem elasto-plastica para trincamento assistido pelo meio

A aplicabilidade da mecénica da fratura linear elastica a casos de trincamento assistido
pelo meio e, consequentemente, o emprego de K; como parametro se baseiam nas
premissas de plasticidade limitada na ponta da trinca e condi¢des predominantes de estado
plano de deformagcbes. Da mesma forma que para ensaios ao ar, quando existe uma
quantidade significativa de plasticidade devem ser utilizados parametros da mecénica da
fratura elasto-plastica (J e 8). Os critérios para garantir a aplicabilidade da mecénica da
fratura linear elastica sdo dados pela Equacdo 12, j& apresentada anteriormente e
reproduzida a seguir. Para ligas de menor resisténcia ou mais dicteis, os critérios resultam
em dimensdes de corpo de prova proibitivas. Vale frisar ainda que para fragilizacdo por
hidrogénio sob protecdo catodica, a difusdo de hidrogénio através do corpo de prova é um
fator controlador da taxa de propagacdo da trinca, sendo impactado, portanto, para

maiores espessuras e resultando em tempos de ensaio mais longos.

2
K

a,B,(W—a) > 2,5=* <0—1> Equacéo 12
y
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Por estas razdes, o conceito elasto-plastico de integral J é aplicado, especialmente para
acos de menor resisténcia. A Figura 56 apresenta curvas J-R obtidas em corpos de prova
CT de um aco baixa liga estrutural (FeE 690T) com 693 MPa de limite de escoamento ao
ar e sob protecdo catodica em agua do mar sintética ASTM D1141. E evidente o efeito
deletério do meio no Jo2mm, Utilizado como pardmetro de iniciagdo e na inclinagdo da
curva de resisténcia, ou seja, em AJ/Aa. Ambos ensaios foram realizados com taxa de
deslocamento de 2,8 * 107" mm/s, ja que a taxa de deslocamento apresenta nas curvas J

ou CTOD-R o mesmo efeito observado anteriormente em valores de K (Figura 57).
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Figura 56 — Curvas J-R obtidas em corpos de prova CT de um aco baixa liga estrutural (FeE

690T) com 693 MPa de limite de escoamento ao ar e sob protecdo catddica em agua do mar

sintética ASTM D1141. Ambos ensaios realizados com taxa de deslocamento de 2,8 * 107
mm/s (Dietzel & Schwalbe, 1989 apud Dietzel, 2011).
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Figura 57 — Efeito da taxa de deslocamento nas curvas CTOD-R obtidas em corpos de prova CT
de um ago baixa liga estrutural (FeE 690T) com 693 MPa de limite de escoamento ao ar e sob
protecdo catodica em &gua do mar sintética ASTM D1141 (Dietzel & Schwalbe, 1989).

11.2.5 Diferencas entre resultados com carregamento estatico ou crescente

Durante o desenvolvimento da metodologia para ensaios em carga crescente, foram feitas
diversas comparagfes com os resultados de Kty obtidos em deslocamento/carga
constante, em geral gerando resultados similares (Clark & Landes, 1976). Entretanto, a
época, 0 desenvolvimento das metodologias empregava basicamente acos de elevada
resisténcia (>1200 MPa) (Gilbreath & Adamson, 1976) (Waid & Ault, 1976).

Nibur et al. (2010, 2013) realizaram ensaios em carga crescente e deslocamento constante
para acos ferriticos de diferentes niveis de resisténcia mecanica em hidrogénio gasoso
(103 MPa Hy), os resultados sdo apresentados na Figura 58. Observa-se claramente que
para limites de escoamento abaixo de 900 MPa os ensaios em deslocamento constante
(WOL) apresentaram valores de Kty muito acima daqueles obtidos em carga crescente.
Estes valores confirmam os resultados apresentados por Gangloff (2003), também em

hidrogénio gasoso (Figura 59).
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Figura 58 — Valores de K limiar para ensaios de deslocamento constante (marcadores vazios) e
ensaios de carga crescente (marcadores cheios) em 103 MPa H; para acos de diferentes niveis
de resisténcia (Nibur et al., 2010, 2013).
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Figura 59 — Valores de K limiar para ensaios de deslocamento constante em H, (marcadores
vazios) e ensaios de carga crescente pré-carregados com H, (marcadores cheios) para acos de
diferentes niveis de resisténcia (Gangloff, 2003).
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Nibur et al. (2010, 2013) determinaram ainda um valor de K aplicado minimo para
iniciacdo (Krni*) para os ensaios em deslocamento constante com corpos de prova WOL
(Figura 60). Este valor limiar se refere ao fator de intensidade de tensdes aplicado abaixo
do qual ndo ha propagacédo subcritica, ou seja, mesmo que os valores de K aplicado se
encontrem acima do valor de parada de trinca (KtHa), Somente valores acima de Krni*
promovem propagacdo e garantem um ensaio valido. Note-se que os ensaios foram

conduzidos até 26.000 horas (~3 anos), sem apresentar propagacéo de trinca.
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Figura 60 — Gréaficos de tempo de incubacdo em funcédo do K aplicado inicialmente para (a) aco
DOT 3T (oys= 900 MPa) e (b) aco SA372 Gr. J (ovs= 730 MPa). O deslocamento prescrito foi
aplicado ao ar e em Argbnio, sem efeito aparente (Nibur et al., 2010, 2013).

Dietzel & Ghosal (1998) reportaram resultados de um aco AlISI 4340 com 1163 MPa de
escoamento testado em agua do mar sintética ASTM D1141 em potencial de circuito
aberto, onde ensaios de carga constante resultaram em um Kru de 37,5 MPa.m®° e ensaios
de carga crescente em um Ky de 35 MPa.m®®, Ja Koers et al. (2000) testaram um ago
API 5L X56 com 400 MPa de escoamento em solugdes salinas com H,S utilizando
ensaios em deslocamento constante (DCB) e em carga crescente. Os resultados estdo
apresentados na Figura 61. Os valores de Kssc obtidos nos ensaios DCB apresentam uma
dependéncia clara do K inicial aplicado, o que € tipico de ensaios em deslocamento
constante (Ernst, 2004). Entretanto, a conclusdo mais critica € de que para um ago de 400
MPa de limite de escoamento, os resultados de Kissc obtidos por deslocamento constante

em meio aquoso com H»S séo similares ou inferiores aqueles obtidos por carga crescente,
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ao contrario do que observa em hidrogénio gasoso. Dietzel (2000) obteve resultados

similares ndo somente de Kiscc, mas também de da/dt ao comparar ensaios de carga

crescente e deslocamento constante para ligas de aluminio 2024 T351 testadas em solugdo

salina (Figura 62).

K, ao ar = 171,6 MPa.m?%
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Figura 61 — Resultados de Kissc obtidos em solugdes salinas com H,S através de ensaios DCB
(marcadores), em carga crescente (linhas pontilhadas) (Koers et al., 2000).
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Figura 62 — Resultados de Kssc e da/dt para liga de aluminio 2024 T351 obtidos em solu¢édo
salina através de ensaios DCB (circulos vazios), em carga crescente (triangulos cheios) (Dietzel,

2000).
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11.2.6 Monitoragao do crescimento de trinca

A medicdo do tamanho de trinca durante o ensaio é extremamente importante, por
permitir a detec¢do mais precisa da iniciagdo da trinca e o calculo da taxa de propagacéo.
Métodos oticos apresentam dificuldades devido a presenca do meio e da camara de teste
e, de toda forma, somente acompanham o crescimento da trinca na superficie do corpo de
prova. Métodos que permitem a medigdo de um comprimento médio da trinca através de
toda a espessura sdo preferiveis, como queda de potencial e técnicas de flexibilidade. A
queda de potencial pode ser utilizada com corrente continua ou alternada, sendo sempre
necessario verificar se a aplicacdo de uma corrente ndo ira influenciar a eletroquimica na
ponta da trinca. Técnicas de flexibilidade para uso em meio podem empregar clip-gages
na boca da trinca ou extensdometros na face traseira do corpo de prova (BFS — back face
strain-gaging). Mais informacdes sobre estas técnicas podem ser obtidas nas normas ISO
7539-9 (2008) — Anexo C e ASTM E647 (2013).

A técnica de normalizacdo descrita na norma ASTM E1820 (2013) — Anexo A15, permite
obter uma curva J-R diretamente de um registro forca vs. deslocamento, junto com o0s
tamanhos inicial e final de trinca, obtidos da superficie de fratura do corpo de prova apés
aberto. Esta metodologia é extremamente interessante para casos de altas taxas de
carregamento (impacto), altas temperaturas ou meios agressivos. Nestas situa¢des, ndo é
possivel empregar clip gages e métodos de flexibilidade no descarregamento (unloading
compliance). Técnicas que dispensem a utilizacdo de clip gages sdo extremamente
importantes para meios mais agressivos como ambientes tipicos de reservatorios alta

pressdo e alta temperatura com HzS e COo.

11.2.7 Difusdo e Permeacao durante o ensaio

Durante ensaios de acos baixa liga com corpos de prova pré-trincados, submetidos a
protecdo catddica em potenciais da ordem de anodos de sacrificio a fonte priméria de
hidrogénio é a superficie externa e ndo a ponta da trinca, devido a queda de potencial e
alteracfes quimicas na regido da trinca (ISO 7539-11, 2013) (Kehler & Scully, 2008). A
norma 1SO 7539-11 (2013) apresenta tambeém recomendacGes para ensaios em outros
sistemas material/meio sujeitos a fragilizacdo por hidrogénio, enquanto a norma ISO

17081 (2014) descreve a metodologia para ensaios eletroquimicos de permeacao.

65



A Figura 63 apresenta a solugédo da lei de Fick para chapas em funcdo de parametros
normalizados. O perfil de concentracdo de hidrogénio atraves da meia espessura do corpo
de prova (L) é funcio do valor de tempo normalizado t (tau) = D*t/L?, onde t é 0 tempo
e D é o coeficiente de difusdo efetivo. E importante destacar que o coeficiente de difusdo
efetivo em metais é funcdo da concentracdo subsuperficial de hidrogénio devido ao efeito
das armadilhas na solubilidade. A Figura 64 exemplifica este efeito para um aco

inoxidavel supermartensitico a 23°C.

s d__ L. 1 !
- o T a

— |

Figura 63 — Solugdes da lei de Fick para perfis de concentracdo de hidrogénio em chapas, onde
L é a meia espessura, X é a distancia a partir da metade do corpo de prova, Co é a concentragdo
subsuperficial média, D € o coeficiente de difusdo efetivo e t € o tempo (ISO 7539-11, 2013).
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Figura 64 — Valores do coeficiente de difusdo efetivo (Desr) em funcdo da concentragéo
subsuperficial de hidrogénio em ppb para um aco super 13Cr a 23°C (ISO 7539-11, 2013).

Utilizando o coeficiente de difusdo efetivo de 1,7 * 10! m?.s! para um aco AISI 4340 a
temperatura ambiente (ISO 7539-11, 2013), foram obtidos os tempos necessarios (em
dias) para atingir diferentes razdes C/Co & meia espessura (no centro do corpo de prova)
para diferentes espessuras de corpos de prova (Figura 65). O corpo de prova de 24 mm
de espessura levaria aproximadamente 200 dias para atingir 60% de Co, enquanto 0s
outros corpos de prova levariam tempos inferiores a 50 dias, em especial o corpo de prova
equivalente ao DCB half size (4,77 mm) que atingiria 60% Co em apenas 8 dias (Figura
66).

Estes resultados consideram o0s corpos de prova somente como chapas, ignorando a
existéncia da trinca e o efeito das tensdes na ponta desta na concentracdo de hidrogénio
na zona de processo de fratura. Os valores de concentracdo calculados sdo, portanto,
estimativas qualitativas baseadas apenas em difusdo e ndo representam a concentracdo de
hidrogénio atuante no processo de fratura. De toda forma, valores de tempo muito longos
como os obtidos para corpos de prova de 12 mm e 24 mm ja sugerem que um pré-
carregamento com hidrogénio antes de ensaios em carga crescente é necessario. Como
discutido anteriormente, para obter pard@metros de iniciacdo e resisténcia a propagacao
(inclinagdo da curva J-R) representativos da aplicagéo real, as taxas de carregamento
devem ser lentas e o perfil de concentragdo de hidrogénio deve reproduzir o estado

estacionario esperado desde o inicio do ensaio. Ja em ensaios de parada de trinca
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(deslocamento constante) o fator mais critico € o perfil de concentracéo de hidrogénio ao

final do ensaio, no momento de parada de trinca.

250
200 e 4,77 mm (DCB half)
@ 9,53 mm (DCB std)
£ 150
F | o
é 100 mm
50
/
0 — = -
0% 20% 40% 60%

Razdo C/Co (%)

Figura 65 — Tempo em dias para atingir diferentes niveis de concentracao de hidrogénio (C/Co)
a meia espessura em diferentes corpos de prova para um aco AISI 4340 a temperatura ambiente
(coeficiente de difusdo efetivo de 1,7 * 101 m2.s?).

40 e 4 77 mim (DCB half)

35 9,53 mm (DCB std)

— 12 mm

Tempo (dias)

50% 52% 54% 56% 58% 60%
Razdo C/Co (%)

Figura 66 — Detalhe da Figura 65.
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O uso de corpos de prova mais finos para acelerar o ensaio esta limitado, em geral, a acos
de mais alta resisténcia, pela necessidade de manter condigdes predominantes de estado
plano de deformacdes (Equacdo 12). Do contrério, € necessario empregar 0s parametros

de mecénica da fratura elasto-plastica.

Outro aspecto critico para garantia da representatividade do caso real é o perfil de
concentracdo de hidrogénio existente no componente. Na grande maioria dos casos
praticos, a entrada de hidrogénio é unilateral, por vezes em um componente de parede
grossa. lgualmente importante é a localizacdo esperada de um defeito. A Figura 67
apresenta perfis esquematicos de concentracdo de hidrogénio apos longos tempos de
exposicdo em um caso unilateral (linha vermelha) e um caso bilateral (linha azul). S&o
evidentes as diferencas decorrentes dos diferentes perfis, por exemplo, ao considerar um
defeito localizado do lado oposto ao lado de entrada de hidrogénio (caso unilateral). As
concentracdes de hidrogénio locais sdo completamente distintas a depender do caso
considerado. De forma a reproduzir um perfil de hidrogénio a frente da trinca similar ao
caso real (linha vermelha), algumas metodologias de ensaio aplicam pintura em todas as
faces do corpo de prova, exceto a face da trinca. Em contrapartida, 0 componente estara
exposto ao meio hidrogenante por tempos da ordem de 20-30 anos. Todo este periodo

deve ser incorporado aos célculos de difusdo para garantir representatividade dos ensaios.

A
N

Figura 67 — Perfis esquematicos de concentracdo de hidrogénio através da espessura do
componente para casos de carregamento unilateral (linha vermelha) e bilateral (linha azul).
Localizacdo de trincas superficies e internas (embedded).
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11.2.8 Corrosao-Fadiga e Ripple load

Todos os métodos de ensaios discutidos anteriormente — tanto os de carga/deslocamento
constante, como os de carga crescente — sao utilizados para obter parametros relacionados
a componentes sob carregamento estatico. Estruturas submetidas a carregamentos ciclicos

significativos devem ser avaliadas sob a Gtica de corrosao-fadiga.

Os ensaios de corrosdo-fadiga sdo ensaios mais complexos, exigem maquinas servo-
hidraulicas ou eletromecénicas e geralmente consomem mais tempo de maquina, sendo
significativamente mais caros. Entretanto, a presenca de cargas ciclicas pode levar a
iniciacdo e propagacdo de trincas mesmo em condicdes onde o valor de Kmaximo (da
amplitude do fator de intensidade de tensdes — AK) ¢ inferior ao valor Kry determinado
em ensaios de carga/deslocamento constante ou carga crescente (Horstmann & Gregory,
1991) (Pao & Bayles, 1991) (Yoder et al., 1988).

O carregamento denominado ripple load consiste em cargas ciclicas de baixa amplitude
e elevado R (aproximadamente 0,9), que pode ocorrer em diversos componentes, onde 0
carregamento principal é basicamente estatico (elevado ¢ médio) (Figura 68a), mas a
presenca de meio corrosivo e uma pequena amplitude de cargas ciclicas pode levar a
iniciacdo e propagacdo de trinca por corrosdo fadiga abaixo do valor de Kty para uma

determinada combinag&o material/meio (Figura 68b).

“estatico”
K 7’

e i

K nripplen
¢

Tempo (t) Tempo para falha (log t;)
(@) (b)

K
R.—-———)
K 2 0.90

Carga (P) ou Fator de
intensidade de tensdes (K)

Fator de intensidade de tensdes
(Kmax)

Figura 68 — (a) Representacdo esquematica de uma carga de ripple aplicada sobre uma carga
estatica (R > 0,9); (b) Efeito da carga de ripple no fator de intensidade maximo critico (Yoder et
al., 1988).

Pao & Bayles (1991) reportaram valores de AKt1 = 3,1 MPa.m®® e Kmax = 44 MPa.m®®
em ensaios com R = 0,9 para um aco 5 NiCrMoV em solucgéo de 3,5% NaCl com Kty =

110 MPa.m®®, obtido em ensaios estaticos. E importante frisar, que com o crescimento
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da trinca por corrosdo-fadiga, o valor de K na ponta desta pode ultrapassar K+, sendo a
propagacdo subsequente possivel por corrosdo sob tensdo/trincamento assistido por

hidrogénio, mesmo com a remocao das cargas ciclicas.

Como discutido anteriormente, a abordagem de corrosdo-fadiga consiste, portanto, em
determinar curvas da/dN e, possivelmente, um AK limiar (AKtH). Caso o0 carregamento
em operagao seja superior ao valor de AKtH, deve ser realizado o célculo da vida util do
componente em corrosdo-fadiga e/ou avaliadas as possibilidades de mitigacdo do
fendmeno, seja por alteragdes no meio corrosivo, no carregamento ou no material (ex.

aplicacdo de revestimentos).

11.2.9 Avaliacdo de integridade estrutural com FAD Modificado

Como discutido brevemente na Secéo 11.1.2, para avaliacdo de integridade estrutural de
um componente sujeito a trincamento assistido pelo meio o diagrama FAD pode ser
utilizado a partir da modificacao dos eixos com os parametros K+ € otH (Figura 69). Esta
abordagem é valida, desde que:

e O componente ndo esteja sujeito a condi¢cbes de carregamento ciclico
significativas (secéo 11.2.8);

e As condigdes dos ensaios para obtengdo de Krn e otH representam corretamente
ou sdo mais criticas que aquelas esperadas na pratica para o componente;

e Os valores de Kty e otH representam os valores minimos que poderiam ser
obtidos para a combinacdo material/meio, ou seja, ndo foram superestimados
devido a taxas de deslocamento elevadas ou tempo insuficiente de ensaio (Secoes
11.2.2 e 11.2.3).
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Figura 69 — Diagrama FAD alterado, ilustrando a inclusdo de dados de fratura assistida pelo
meio. A regido aceitavel resultante é representada por um retangulo. Um ponto na regido de
propagacao e sua evolucéo até a falha na linha critica estdo ilustrados.

A modificacdo do eixo K; se da com a substituicdo de Kma por Kty ou, como
recomendado pelas normas BS7910 (2013) e APl 579-1/ASME FFS-1 (2007), por
Krn/feac, onde feac € um fator de seguranca. O uso de um fator de seguranca é
recomendado, tendo em vista as incertezas geralmente envolvidas na determinacdo da
agressividade do meio corrosivo e das tensées no componente. J& no eixo L, a tensdo
limite, usualmente o limite de escoamento pode ser substituido por oty determinado a
partir de corpos de prova lisos. A nova regido ‘aceitavel’ em relagdo a imunidade ao
trincamento assistido pelo meio é definida, a principio, como um retangulo. Dependendo
da suscetibilidade do material ao dado meio, esta regido pode ser consideravelmente
inferior a regido original obtida a partir de testes ao ar. A area entre as duas regides
representa a regido de propagacdo subcritica de trinca, assistida pelo meio (Figura 69).
Caso disponiveis, os dados de da/dt vs. K podem ser utilizados para estabelecer o tempo
entre a iniciacdo da trinca e a reprovacdo dada pela curva de admissibilidade do FAD.
Este calculo, embora sujeito a diversas incertezas, pode permitir estabelecer intervalos de
inspecédo e a adogdo de medidas preventivas. Uma forma conservadora de realizar este
calculo € utilizar a taxa de crescimento do patamar (regido Il —da/dty) para todo o espectro
de K, desconsiderando a propagacdo mais lenta da regido I. Um ponto na regido de
propagacao subcritica de trinca esté representado na Figura 69, ilustrando a propagacao

até a falha na linha critica.
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Como discutido anteriormente na secdo 11.1.5, alguns dos micromecanismos de
trincamento assistido pelo meio envolvem apenas processos na ponta da trinca (ex.
dissolugdo anddica), enquanto outros envolvem a difusdo de &tomos de hidrogénio a
frente da trinca (ex. fragilizacdo por hidrogénio ou trincamento sob tensao por sulfetos).
Neste Gltimo caso, trincas internas (embedded) ou superficiais no lado oposto ao meio
corrosivo (Figura 67) devem ser avaliadas, j& que o hidrogénio ir4 difundir
preferencialmente para o campo de tensdes na ponta destas trincas, ao longo da espessura
do componente. Caso a relacdo K critico/concentracdo de hidrogénio critica seja
conhecida, é possivel avaliar o tempo necessario para atingir a concentracdo de
hidrogénio necesséria para trincamento (Gangloff, 2009).

Outro aspecto critico da confiabilidade dos pardmetros Krn e da/dt vs. K obtidos € o efeito
do tamanho de trinca na propagacéo assistida pelo meio. O efeito de trincas curtas nas
taxas da/dN de trincas de fadiga é conhecido e significativo mesmo em ensaios ao ar ou
em meio inerte (Holtam, 2010). Neste caso, seriam trincas curtas do ponto de vista
mecanico (efeito de plasticidade na ponta da trinca) e/ou microestrutural (em relacdo ao
tamanho de grdo). Entretanto, as trincas também podem ser consideradas curtas (ou seja,
apresentam comportamento diferente de trincas longas) do ponto de vista quimico: o meio
na ponta de uma trinca curta difere daquele em uma trinca longa, levando a diferentes
taxas de propagacao (da/dt ou da/dN), para os mesmos valores de K ou AK. As taxas de
propagacdo podem inclusive ser menores para trincas curtas, mas geralmente sao
significativamente maiores (Holtam, 2010). Consequentemente, € critico garantir que 0s
dados de Kt+ e da/dt vs. K obtidos sdo representativos dos defeitos esperados na pratica,

que geralmente se apresentam como trincas curtas.

Este trabalho possui como objetivo principal construir um diagrama FAD para um aco
baixa liga sujeito a protecdo catddica durante operacdo. Serd necessario, portanto, obter
os valores de Ktn e otH para as condigOes esperadas. Como apresentado nas secoes 11.2.2
e 11.2.3, existem diversas opc¢des de ensaios, corpos de prova e modos de controle para
obtencdo destes parametros. Para obtencdo de o1 optou-se pelo ensaio de tragéo uniaxial
em corpo de prova cilindrico entalhado, com aumentos incrementais de tenséo (Figura
70). O uso de carga crescente acelera o ensaio, enquanto o0 uso de aumentos incrementais
facilita a detecgdo da iniciacdo de trinca. J& para obtencdo de Ktn, 0s corpos de prova

compact tension — C(T) e single edge notch bending — SE(B), também em carregamento
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incremental (ISL) foram escolhidos de forma a acelerar o ensaio. O material utilizado e a

metodologia dos ensaios serdo detalhados a seguir.

Detectada iniciagdo de trinca

ﬁé

~
>

t

Figura 70 — Ensaio em corpo de prova de tracdo cilindrico entallhado com aumento incremental
de tensdo (step loading) até detectar a iniciacao de trinca.
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I1IMATERIAIS E METODOS

I11.1 Material

O aco utilizado neste estudo consiste em um aco baixa liga forjado, temperado e revenido
com um limite de escoamento minimo especificado (SMYS) de 725 MPa (105 ksi) e
composi¢do quimica conforme AISI 4340 (ASTM A322 — 2013).

A geometria do componente original consiste basicamente em uma barra forjada de se¢éo
redonda com didmetro de 54,61 mm e comprimento de 920 mm. O componente tem
funcdo de fixador e possui filetes usinados. O didmetro externo, considerando os filetes é

de 60,33 mm. (Figura 71).

Figura 71 — Dimensdes do componente em aco baixa liga forjado temperado e revenido
utilizado neste estudo.

A primeira etapa do trabalho consistiu na caracterizacdo metalurgica e mecanica basica
do aco baixa-liga. Estes resultados de caracterizacdo basica serdo apresentados nesta
secdo, logo em seguida. A segunda etapa do trabalho consistiu na realizacdo de ensaios
hidrogenados para determinacdo dos parametros otH € Krn. Estes ensaios foram
realizados tomando como base a norma ASTM F1624 (2012) e a metodologia utilizada
estd detalhada na Secéo 111.3. Finalmente, a terceira etapa consiste na construcdo de um
diagrama FAD modificado e sua aplicacdo para um caso de carregamento tipico de um

componente submarino submetido a protecéo catddica (Secdo 111.4).
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111.1.1 Analise de composi¢do quimica

A analise quimica foi realizada através do método de Espectrometria de Emisséo Otica,
utilizando-se um equipamento marca Spectro, Modelo Spectrolab, conforme norma
ASTM E415. A média de trés medicOes esta reportada na Tabela 2. Os valores estdo, na
maior parte, de acordo com os limites para a especificacdo AISI 4340 (G43400) da norma
ASTM A322 (2013), apenas os valores de manganés e cromo se encontram um pouco

acima do limite maximo (Tabela 3).

A analise de composi¢do quimica permite também obter os teores de contaminantes que

favorecem a fragilizacdo por hidrogénio, como Mn, Si, P e S (Secéo 11.1.7).

Tabela 2 — Resultados de composic¢ao quimica para o ago baixa liga utilizado (%p)

C Si Mn P S Cr Mo Ni Al Co
0,38 0,256 | 0,828 | 0,008 | 0,014 | 0,937 | 0,247 | 1,980 | 0,040 | 0,007
Cu Nb Ti \ wW Fe
0,163 | <0,001 | 0,005 | 0,007 | <0,010 | Bal.

Tabela 3 — Limites de composicao quimica para o grau G434000 conforme ASTM A322 (2013)

(%p)
C Si Mn P S Cr Mo Ni
038 | 015 | 060 070 | 020 | 165
043 | 035 | ogo | 9035 | 0040 | n95 | 030 | 200

*Valores Unicos sdo valores maximos

111.1.2 Propriedades em tragéo

As propriedades de tragdo ao ar foram obtidas em corpos de prova de se¢do redonda com
12,5 mm (0,5”) de didmetro e comprimento util de 50,8 mm (2”). Os ensaios foram
conduzidos a temperatura ambiente conforme a norma ASTM E8. Os corpos de prova
foram retirados na direc@o longitudinal com um corpo de prova retirado no ndcleo da
barra e outro a meio raio (indicado na Figura 72). Os resultados obtidos para estes ensaios

estdo reportados na Tabela 4.
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Tabela 4 — Resultados do ensaio de tragdo uniaxial

Corno de Limite de Limite de
rgva Localizacdo escoamento Resisténcia Al. (%) RA%
P (MPa) [ksi] | (MPa) [si]
1 Nucleo 772 [112] 924 [134] 20 62
2 Meio-raio 779 [113] 924 [134] 20,5 64

Figura 72 — Localizagdo dos corpos de prova de tracdo uniaxial a meio-raio e nlcleo.

111.1.3 Propriedades de impacto Charpy

As propriedades de impacto Charpy com entalhe V foram obtidas em corpos de prova
tamanho padrdo 10 x 10 x 55, conforme norma ASTM E23. Os corpos de prova Charpy
foram retirados na longitudinal, com entalhe na diregéo radial (configuragdo L-R na
Figura 73) tanto no ndcleo como a meio raio. Foram realizadas triplicatas em 3

temperaturas:

e 4°C:temperatura de operacdo minima esperada para equipamentos submarinos no
leito marinho;

e -18°C: temperatura exigida em especificacdes técnicas de fixadores submarinos e
normas como APl 6A (2014);

77



e -101°C: temperatura exigida em norma ASTM A320 para fornecimento do grau
L43;

Os resultados estdo apresentados na Tabela 5.

Figura 73 — Orientacdo L-R e localizag&o dos corpos de prova de impacto Charpy a meio-raio e
nucleo.

Tabela 5 — Resultados do ensaio de impacto Charpy

Temperatura Localizacéo Energia de Impacto (J)
CP1 CP2 CP3 Média
4°C Ndcleo 114 111 X 113
4°C Meio-raio 108 104 X 106
-18°C Ndcleo 104 94 100 99
-18°C Meio-raio 103 95 104 101
-101°C Nucleo 16 18 18 17
-101°C Meio-raio 22 23 22 22
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111.1.4 Propriedades de dureza

A macrodureza foi avaliada com o método Rockwell C conforme ASTM E18 a meio-raio
e ndcleo em um corte transversal do componente e na superficie. Os valores médios de 3

indentaces estdo na Tabela 6.

Tabela 6 — Resultados do ensaio de dureza Rockwell C (valores em Vickers convertidos pela
norma ASTM E140)

Localizagdo Meétodo/Carga Média
Ndcleo 25 HRC (266 HV)
. Rockwell C
Meio-raio 150 kgt 26 HRC (272 HV)
Superficial 27 HRC (279 HV)

111.1.5 Analise metalografica

A analise metalografica foi realizada para determinar as caracteristicas microestruturais
nas diferentes orientacfes (longitudinal e transversal), assim como o nivel de inclusdes

ndo metalicas e o nivel de bandeamento préximo ao nicleo.

O material apresenta inclusdes alongadas de sulfeto de manganés, observadas nos cortes

longitudinais (Figura 74 a Figura 76), em nivel baixo.

A microestrutura consiste majoritariamente de martensita revenida, com pouco
bandeamento na superficie (Figura 77), mas significativo a partir de meio-raio (Figura
78). Bandas claras de bainita foram evidenciadas por microdureza Vickers com carga de
2009 e metalografia (Figura 79 e Figura 80). A norma APl 20E (2012), para fixadores na
industria de Oleo e Gas, exige a medicio por microdureza Vickers com carga de 50g em
bandas de martensita ndo revenida evidenciadas pelo ataque metalogréfico. Entretanto,

no aco do presente trabalho, ndo foram observadas bandas de martensita néo revenida.
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Figura 74 — Micrografia longitudinal préximo a superficie do componente, mostrando inclusGes
alongadas (sulfetos de manganés)

Figura 75 — Micrografia longitudinal préximo ao nucleo do componente, mostrando inclusdes
alongadas (sulfetos de manganés)
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Figura 76 — Micrografia transversal proximo ao nicleo do componente, mostrando inclusdes
apenas como pontos devido a orienta¢do do corte

Figura 77 — Metalografia da regido superficial em corte longitudinal.
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Figura 78 — Metalografia da regido do nucleo em corte longitudinal. Bandeamento
microestrutural evidente.

274 Y

306 HYV

Figura 79 — Medigdes de microdureza HVO0,2 nas bandas claras e escuras do bandeamento
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Figura 80 — Metalografia em maior aumento evidenciando bainita nas bandas claras

I11.2 Meio agressivo

O meio agressivo utilizado para os testes foi uma solucdo salina com 3,5% de NaCl e um
potencial catddico de -1100 mV Ag/AgCl, tipico de protecdo catddica por anodos de
sacrificio em equipamentos submarinos. O uso de uma solucdo salina no lugar de agua
do mar sintética se deve a possibilidade de formagdo de camada calco-magnesiana sobre
0 corpo de prova em ensaios em agua do mar sintética. Esta camada calco-magnesiana
pode impedir a entrada de hidrogénio, levando a resultados ndo conservadores. Conforme
as curvas de polarizacdo catddica realizadas para aco similar em outro estudo (Scully,
2012), a densidade de corrente necessaria para manter o potencial de -1100 mV Ag/AgCl
¢ de aproximadamente 5,0 x 10* A/cm? (Figura 81). Considerando uma area
superestimada para um corpo de prova de mecanica da fratura de 100 cm?, a corrente
necessaria para polarizar cada corpo de prova é de 50 mA, facilmente obtida em
potenciostatos disponiveis. A temperatura dos ensaios foi ambiente, ja que a fragilizacdo
por hidrogénio mostra uma dependéncia significativa da temperatura, com valores

minimos de Kt e otH proximo da temperatura ambiente.
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Figura 81 — Curvas de polarizagdo anddica e catodica de ago similar em dgua do mar sintética

(Scully, 2012)

Foram utilizados contra-eletrodos de placas de titanio revestidas com terras raras e

eletrodos de calomelano saturado como referéncia em uma cuba acrilica com capacidade

para 8 litros de solucdo. Devido ao aumento do pH com o decorrer do ensaio, foi

estabelecido um procedimento de renovacao da solucédo através de um dreno instalado na

parte inferior da cuba. A renovacéo da solugdo ocorreu aproximadamente uma vez ao dia.

A Figura 82 apresenta o dispositivo de teste para um ensaio com corpo de prova de tracéo

entalhado em meio.
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Contra-eletrodos

Eletrodo de
referéncia

Corpo de prova Cuba acrilica 8L

Dreno

Figura 82 — Setup de teste em meio para corpo de prova de tracdo entalhado

I11.3 Metodologia de ensaio - Incremental Step Loading (ASTM F1624)

A norma ASTM F1624 (2012) apresenta uma metodologia de carregamento incremental
em patamares que permite obter os valores de tenséo (otH) e fator de intensidade de tensdo
limiares (Ktn) em diferentes meios agressivos. A norma estabelece o uso de corpos de
prova de mecanica da fratura conforme a norma adequada (ASTM E1820, ASTM E1681,
ASTM E399 ou, no caso do presente trabalho, BS 7448) ou corpos de prova que a norma
denomina de ‘geometria irregular’. Estes corpos de prova de geometria irregular estdo

definidos em normas como a ASTM F519 (2013).

Os corpos de prova pré-trincados de mecanica da fratura utilizados neste trabalho para
determinagéo de Kty foram compact tension — C(T) e single edge notched bend — SE(B),
baseados na norma inglesa BS 7448 (1991) (Figura 83 a Figura 86). Os corpos de prova
C(T) com espessura (B) igual a 20 mm e W igual a 40 mm. J& os corpos de prova SE(B)
de secdo quadrada foram usados com B de 17,5 mm e 21 mm, devido a disponibilidade
reduzida de material.
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Figura 83 — Corpos de prova Compact Tension — C(T) - de mecanica da fratura utilizados
(baseados na norma BS 7448, 1991)

Direcdo de
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Figura 84 — Localizac&o e orientacdo dos corpos de prova de mecénica da fratura, tracéo e
impacto
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Figura 85 — Corpos de prova Flexdo trés pontos — SE(B) - de mecanica da fratura utilizados
(baseados na norma BS 7448, 1991)

Figura 86 — Orientacdo dos corpos de prova de mecanica da fratura utilizados (adaptada de
ASTM E399, 2012)

Os corpos de prova de tracdo utilizados para determinagao de otH, foram similares aos

corpos de prova entalhados preconizados na norma ASTM F519 (2013), com se¢éo
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redonda (Figura 87). Entretanto, de forma a melhor representar o fator de concentracao
de tensdes do componente real (Kt ~ 10), o entalhe foi adaptado para produzir um Kt
semelhante. Os valores de K net (Ki) e Kt gross (Ktg) correspondentes a se¢do reduzida
e a secdo remota, respectivamente, foram calculados com base nas equacgdes de Noda &
Takase (1999). O trabalho destes autores é a referéncia do compéndio Peterson’s Stress
Concentration Factors (Pilkey & Pilkey, 2008) para entalhes em V. Além disto, devido
a disponibilidade reduzida de material, os corpos de prova foram usinados conforme as
dimensbes do corpo de prova padrdo para BTD conforme NACE TMO0198 (2004):
diametro da secdo remota igual a 3,81 mm e comprimento Gtil de 25,4 mm. O dimensional

do entalhe esta na Tabela 7.

Detalhe do Entalhe

Entalhe ——\'.\

——— JAL] — .

4 -\ 11 | 2\ OV
I—L—[j::i"—%—:":::]ﬁﬁ f

[ . ( )

- 5400 -

R0O.040

K, = 10,60
Figura 87 — Desenho dos corpos de prova de tragdo utilizados

Tabela 7 — Dimensional do entalhe usinado para reproduzir a concentracdo de tensdes do
componente real

Profundidade (mm) Angulo (°) Raio (mm) Kin Kig
0,50 60 0,04 577 10,60

A metodologia de carregamento incremental em patamares é similar para os dois tipos de
corpo de prova. O protocolo de teste exige um minimo de 3 corpos de prova para
estabelecer a carga limiar (PtH). O primeiro corpo de prova deve ser testado até ruptura
em uma taxa compativel com testes convencionais ao ar (de tragdo ou CTOD), como
ASTM E8 ou ASTM E1820. O objetivo deste teste é definir apenas a tensdo ou a carga
de falha rapida (FFS — fast fracture strength/load — Prrs) (Figura 88). O valor de carga

Prrs € empregado em seguida para definir os patamares dos testes incrementais.
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A norma ASTM F1624 foi desenvolvida originalmente para teste de acos aeroespaciais
com dureza de 50 HRC (Raymond, 2015) e depois expandida para outras faixas de dureza.
A menor faixa de dureza proposta na norma - de 33 a 45 HRC - estabelece um perfil de
carregamento que consiste em 20 patamares com incrementos de 5% da carga Pmax,
sendo que os primeiros 10 patamares possuem uma duracdo de 2 horas, enquanto os 10
ultimos patamares tém duracéo de 4 horas. Para o primeiro ensaio incremental, a carga

Pmax € igual a carga Pers (Figura 88).

A carga limiar é definida em cada ensaio (PtH-n) como a carga do patamar anterior ao
inicio de crescimento subcritico de trinca (Figura 89). Em ensaios controlados por
deslocamento (conforme proposto na ASTM F1624) o crescimento subcritico é
evidenciado por uma queda da carga durante o patamar de deslocamento em valores
superiores ao limite de precisdo do equipamento de teste. Uma queda igual ou superior a
5%Prrs é sugerida como indicativo de crescimento subcritico em materiais com taxa de
crescimento de trinca elevada. Para materiais com taxa de crescimento de trinca baixa
devem ser utilizados valores menores. Qualquer queda de carga com taxa crescente
(convexa) deve ser atribuida a crescimento subcritico de trinca e a carga definida como
carga de iniciacdo de trinca (Pi) (Figura 89). A carga limiar do ensaio (PtH-n) é a carga do

patamar anterior.

Entretanto, as tensbes a frente da trinca estdo consideravelmente acima do limite de
escoamento. Ao testar acos de menor resisténcia nestes niveis de tensdo, ocorre
deformacdo pléstica significativa seguida de relaxacdo a temperatura ambiente, o que
pode produzir quedas no registro de carga sem ser considerado um valor de carga limiar.
Enquanto o avanco do trincamento por fragilizacdo por hidrogénio tem uma aparéncia de
aceleracdo da taxa (convexa), a relaxacao por escoamento ou fluéncia tem uma aparéncia
de desaceleracéo (concava) — Figura 90 (Tipo B). E possivel que a iniciagio e propagacéo
de trinca ocorra ap0s certo tempo em um patamar. Neste caso, a curva pode apresentar
um aspecto sigmoidal com queda por relaxacao seguida de propagacao subcritica (Figura
90 — Tipo C), onde a carga de iniciacdo de trinca (P;) é definida no ponto de inflexdo. A
verificagdo do crescimento subcritico de trinca é realizada por anélise fractogréafica em

Microscopia Eletrénica de Varredura ap6s abertura do corpo de prova.
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Protocolo de teste para obtengao de Py,
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Figura 88 — Curvas de carga vs. tempo tipicas para o ensaio convencional ao ar (#1) e para o
primeiro ensaio em meio, tomando como base a carga Prrs (adaptada de ASTM F1624, 2012)

Tipo A

Carga, P —=>
.-:U

Tempo,t —>

Figura 89 — Perfil de queda de carga do Tipo A — taxa crescente (convexa), indicativo de
crescimento subcritico (adaptada de ASTM F1624, 2012)
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Figura 90 — Perfis de queda de carga do Tipo B e C. Taxa decrescente (c6ncava), indicativo de
relaxacdo/fluéncia (Tipo B), com inverséo e indicativo de crescimento subcritico (Tipo C)
(adaptada de ASTM F1624, 2012)

Apos definicdo da carga (PtH-n) do presente teste, o perfil de carregamento do teste
seguinte (n+1) é definido em funcdo de uma nova Pmax = 110% PtH.n. O objetivo de
reduzir a carga de referéncia é reduzir a taxa de carregamento efetiva e aumentar a
resolucdo do método, ja que cada amostra subsequente resulta em incrementos de carga

menores (Figura 91).

Uma carga limiar invariante € obtida quando a diferenca entre duas cargas limiares
subsequentes é inferior a 5% da carga FFS (Equacdo 13). Este valor invariante pode ser
denominado PtH.eHe, PtH-iHE OU PTH.scc, para casos de fragilizagdo por hidrogénio do
meio (ex. protecdo catddica), fragilizacdo por hidrogénio interno (ex. eletrodeposicao) ou
corrosdo sob tenséo, respectivamente. No caso do presente trabalho, em meio salino com
protecdo catddica, o objetivo é encontrar a carga limiar para fragilizagdo por hidrogénio

do meio (PtH-eHE) NOS dois tipos de corpos de prova selecionados.

Pry—n = Pru—gne
Equacéo 13
se |Pry_p — PTH—(n—l)l < 5% X Prrs

De posse do valor Ptr-exg, 0 valor de Krn-exe pode ser calculado para corpos de prova de
mecénica da fratura a partir das equacGes da norma BS 7448 (1991). Estas equac0es e a

metodologia dos ensaios de mecénica da fratura ao ar para obtencdo da Prrs Serdo
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discutidos na secéo I11.3.1 a seguir. Da mesma forma, a partir do valor PtH-eHE para 0s

corpos de prova de tragdo a tensao limiar oth-eHe pode ser calculada.

Anorma ASTM F1624 sugere ainda que a taxa de deformagéo efetiva em mm/mm/s pode
ser calculada dividindo a taxa de carregamento (Ac/At) em unidades de MPa/s pelo
modulo de elasticidade em MPa. Este valor pode ser comparado aos valores
recomendados na norma ASTM G129 para ensaios de Baixa Taxa de Deformagao: de 10°
>a108st

Protocolo de teste para obtengao de Py

1200/0 L L L] L 4 L] L] L L L LI L L] - L L] L] L] L L L L L] 1 L L L] L] l L] L] L] L 1200&
< 100% J-FEES Puax L 100%
9-'-: 4 L
|
(1]
o 80% 4 - 80%
(1]
(1]
= |
qE 60% - - 60%
i ' [ 509
aﬂ 4
® 40% 40%
(8]
1]
O
< |
20% (10/5/2,4) 20%
>33 HRC a 45 HRC [
0% 0%

0 10 20 30 40 50 60 70
Tempo (horas) — (10/5/2,4)

Figura 91 — Curvas de carga vs. tempo tipicas para o ensaio convencional ao ar (#1) e para uma
sequéncia de ensaios no meio, com revisdo da carga Pmax a cada ensaio (adaptada de ASTM
F1624, 2012)

Como visto, a menor faixa de dureza para qual a norma ASTM F1624 apresenta um
protocolo de teste é de 33 HRC a 45 HRC. O material do presente trabalho possui durezas
de 25 - 27 HRC, estando, portanto, fora da faixa da norma. De forma a garantir condi¢oes
suficientemente conservadoras para o0s testes, o protocolo de teste foi alterado da seguinte

forma:

e A duracdo de todos os 20 patamares foi alterada para 12 horas;
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e Foi realizada a pré-hidrogenacdo dos corpos de prova ho mesmo meio de teste
durante um tempo minimo de 10 dias para corpos de prova de mecanica da fratura
e 5 dias para corpos de prova de tracéo;

e A dureza HRC de cada corpo de prova foi medida proxima da regido da trinca;

e O critério para definicdo da carga limiar invariante foi alterado para 5% da carga

limiar anterior (Equacéo 14);

Pry—n = Pry—gue
Equacédo 14
se |Pry_n — PTH—(n—l)l < 5% X Pry_m-1)

111.3.1 Ensaios de mecanica da fratura ao ar

Os ensaios para determinacéo de Prrs dos corpos de prova de mecénica da fratura foram
executados conforme norma BS 7448, com uso de clip-gage em maquina MTS servo-
hidraulica universal. A metodologia da norma BS 7448 (1991) é equivalente aquela da
norma ISO 12135 (2014). Existem algumas diferencas relativas a validacéo pré-trinca de
fadiga que serdo discutidas em detalhe na Secdo 111.3.2. Os desenhos dos corpos de prova
estdo na Figura 83 e na Figura 85. Os apoios para clip-gage (knife edges) sdo usinados no

préprio corpo de prova.

Os testes foram executados em controle de deslocamento com uma velocidade de
deslocamento de travessdo de 0,5 a 1 mm/minuto, atingindo uma taxa de aplicacdo de K

de 0,7 a 3 MPa.m®°.s™? durante a regifo eléstica.

O teste € executado até que o0 corpo de prova ndo seja capaz de sustentar um aumento da
forca aplicada, com registro da curva carga vs. deslocamento (clip-gage) durante toda a
execucdo (Figura 92). Apo6s o teste o corpo de prova é aberto através de ciclos de fadiga
com baixa carga e o tamanho de trinca inicial (ao) € registrado. A validacdo da pré-trinca

¢ discutida em detalhe no item 111.3.2.

Um aco baixa-liga com o nivel de resisténcia do presente trabalho apresenta geralmente
a curva de carga vs. deslocamento com comportamento do tipo (6), conforme BS 7448 —
com um nivel de carga maxima e sem a presenga de pop-ins (instabilidades na propagacéao

de trinca) (Figura 92). O grande nivel de plasticidade de uma curva do tipo (6) geralmente
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ja indica que n&o sera possivel obter valores de K¢ validos, sendo utilizado o parametro

de tenacidade elasto-pléstico, CTOD.

2
©
Qo
-
©
Q
Pm
——“.
V,,ouq,

Deslocamento na boca da trinca (v)

Figura 92 — Curva carga vs. abertura de boca de trinca (CMOD) medida pelo clip-gage. Curva
do tipo (6) da norma ISO 12135 — tipica para acos do nivel de resisténcia utilizado (adaptada de
ISO 12135, 2014)

A determinacdo de K¢ inicia com a definicdo de um valor provisorio Kq a partir da curva
carga vs. deslocamento e a verificagédo se este valor cumpre os requisitos de tamanho do
corpo de prova em fungéo do limite de escoamento para garantir condi¢des de escoamento

limitado na ponta da trinca.

Para calcular o valor de Kq 0 valor de carga Po é obtido a partir da intersecdo entre a
curva carga vs. deslocamento e a reta secante com inclinagéo igual a 95% da inclinagéo

da parte elastica da curva (OA) (Figura 93).
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Figura 93 — Determinacéo da carga Pq a partir da curva carga vs. abertura de boca de trinca
(CMOD) (adaptada de 1SO 12135, 2014).

Deve ser registrada também a carga maxima do ensaio (Pmax). Caso a razédo Pmax/Pq seja
superior a 110%, o valor de tenacidade deverd ser calculado a partir do CTOD
diretamente. Caso o valor de Pmax/Pq seja inferior a 110%, o valor de Kq deve ser
calculado a partir da Equacéo 15 e da Equacdo 16 para corpos de prova C(T) e SE(B),
respectivamente. Nestas equacdes, B é a espessura do corpo de prova, W € a largura do
corpo de prova, S é a distancia entre roletes para o corpo de prova SE(B) e ao é 0 tamanho
de trinca inicial medido apds ensaio. Os fatores de forma f”(ao/W) e f(ao/W) séo dados na

Equacdo 17 e na Equacéo 18 para os corpos de prova C(T) e SE(B), respectivamente.

Ko =—=—"=Xf (—) Equacéo 15

95



F,S a
__Q 0 «
K, = BWLs X f (—W) Equag&o 16

p (@) ) (2 + %) x [0,886 + 4,64 (%) — 13,32 (%)2 + 14,72 (%)3 -56 (%)4]

) = - @)1'5 Equagao 17
W
i 2
(%) _ 3 (%)o ® [1,99 - (%) (1 - %) (2,15 ~39370+27 %)] Equacio 18

(1 (-

Finalmente, a verificacdo se o valor provisério Kq é valido é dada pela Equacao 19, onde
oy € 0 limite de escoamento. Caso o0s 3 critérios sejam cumpridos, Kic = Kg. Caso contréario
sO podera ser reportado um valor de Kgq e avaliacdo de tenacidade devera ser feita

conforme a metodologia para CTOD, discutida a seguir.

A Equacdo 19 estabelece critérios minimos para as dimensfes do corpo de prova com
relagdo ao tamanho da zona plastica a frente da trinca - proporcional a razdo (Ko/oy)?. Os
critérios para tamanho de trinca (a) e ligamento remanescente (W - a) tem como objetivo
garantir uma zona plastica suficientemente pequena para que a fratura seja controlada
pelo fator de intensidade de tensBes (K). Ja a intencdo do requisito de espessura (B),
baseado em dados experimentais, € garantir um estado triaxial de tensGes a frente da
trinca. Entretanto, o critério é consideravelmente mais restritivo do que o necessario para

garantir condic@es triaxiais na maior parte da frente de trinca (Anderson, 2005).

Ko\2
a,B,(W —a) = 2,5 <G—Q> Equacéo 19
y

Para a curva do tipo 6 esperada, devem ser determinados os valores de Pm € Vm no
primeiro ponto onde foi atingida a for¢ca méxima (Figura 92). Em seguida, é determinada
a componente plastica da abertura de trinca (Vp) a partir do gréafico carga vs. deslocamento
(Figura 94). Os valores de CTOD maximo (6m) podem ser determinados entéo a partir da
Equacdo 20 e da Equacéo 21 para corpos de prova C(T) e SE(B), respectivamente. Os

termos das equacdes sdo conforme explicado anteriormente para célculo de Kq, sendo v
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o coeficiente de Poisson, z = 0 para knife edges usinadas e C € o comprimento total do
corpo de prova C(T) — 50 mm neste trabalho. Uma das diferencas entre a norma ISO
12135 (2014) e a norma BS 7448 (1991) é a utilizacdo na norma ISO de um subscrito
identificando a espessura do corpo de prova para valores de tenacidade que dependam da
espessura, como é o caso do CTOD méaximo (6m). Sendo esta € uma boa pratica, os valores

de om serdo reportados neste trabalho com o subscrito om).

F agn\1? (1 — v? 0,46(W — a,)V, N
5= [ x f (—0)] + ( o)V Equagio 20
BW05 w 2Eoys ) 0,46W +0,54a,+ (C — W) + z

Equacéo 21

2Eo0ys

FS ap\1> (1 —v2 0,4(W — ag)Vp
5= [_ x f (2 ]
BW 15 f (W) ( ) 0,4W + 0,6a, + z

Carga (P)

Deslocamento na boca da trinca (v)

Figura 94 — Determinacdo da componente plastica da abertura de trinca (V,) a partir da curva
carga vs. abertura da boca de trinca (CMOD) (adaptada de 1SO 12135, 2014).
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Os valores de carga maxima registrados (Pm = Prrs) sdo utilizados para definir o perfil de
carregamento dos corpos de prova testados em meio pelo método de carregamento
incremental, conforme discutido na Sec¢éo 111.3. E, de posse do valor PtH.exg, 0 valor de
Krh-eHEe € calculado a partir da Equagéo 15 (C(T)) e Equacdo 16 (SE(B)). A validade deste

valor é em seguida verificada pela Equacéo 19.

Converséo de CTOD para Kcrtop

Para a maior parte dos acos estruturais e baixa-liga utilizados ndo é possivel obter valores
de Kic validos a partir de corpos de prova convencionais, sendo utilizados, portanto, os
valores de J e/ou CTOD. Entretanto, o parametro de tenacidade utilizado em meio
agressivo, assim como em normas de adequacdo ao uso € o K. Se torna necessario,
portanto, converter os valores de CTOD méaximo (dm) obtidos a partir dos ensaios ao ar

para valores de Kctop.

A norma API 579-1/ASME FFS-1 (2007) de adequacdo ao uso sugere a Equacao 22 para
calculo de Kctop, a partir do valor de CTOD critico obtido:

— !/ ~
Kcrop = \/mCT0D5critE Of Equagdo 22

Onde,

McTop € uma constante de conversdo;

o € a tensdo de fluxo (média entre limite de escoamento e limite de resisténcia);
E’ é 0 médulo de elasticidade no caso de deformacdo plana [E’ = E/(1-V?)];

A norma API 579 sugere um valor de 1,4 para mctop, €aso nao existam outros valores
disponiveis. Ja o procedimento SINTAP também de adequacdo ao uso sugere a Equacao

23 para agos:

KCTOD = \/1'55critE,0'YS Equacéo 23
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Neste caso, é utilizado um valor de m = 1,5 e o limite de escoamento no lugar da tenséo

de fluxo. As duas equagdes sdo idénticas caso a razéo entre o limite de escoamento e 0

limite de resisténcia seja de 87,5%.

111.3.2 Validacéo da pré-trinca de fadiga

A validacéo da pre-trinca de fadiga (trinca inicial de tamanho ao) foi realizada de acordo
com 3 normas de referéncia a titulo comparativo: BS 7448-1 (1991), ASTM E1820 (2015)

e ISO 12135 (2014). As metodologias séo similares, com diferencas apenas nos valores

de precisdo e nos critérios exigidos. A metodologia sera explicada de forma geral,

indicando as diferencas quando necessario.

Medir o comprimento de trinca até a ponta da pré-trinca de fadiga com uma
precisdo conforme Tabela 8;
As medidas devem ser realizadas em 9 pontos igualmente espacados, com 0s
pontos mais externos a uma distancia d da superficie do corpo de prova (Tabela 9
e Figura 95);
O tamanho de trinca inicial (ao) é obtido fazendo inicialmente a média dos pontos
externos e em seguida tirando a média deste valor junto dos outros 7 pontos,
conforme Equacao 24:

1

a0=§><

8
_|_
(al > a9> + Z ai] Equacéo 24

i=2

Para considerar o teste valido alguns requisitos referentes ao tamanho de trinca
inicial (a0) e a frente de trinca devem ser cumpridos. Estes requisitos estdo

resumidos na Tabela 10 para as trés normas.
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= B z.8

Medir 9 pontos, a partir da linha de carga

Ndo esta em escala .
Linhas de referéncia laterais
Plano da trinca

Entalhe usinado

Pré-trinca de fadiga

Frente da trinca inicial

Zona de estiramento
Extensdo de trinca

Frente final de trinca
Centro dos pinos C(T)

0,018°

1234567889

AT T Tmhpo0Tw

Compact Tension SENB

Figura 95 — Protocolo para medicdo de pré-trinca em corpos de prova C(T) e SE(B) (adaptada
de 1ISO 12135, 2014).

Tabela 8 — Niveis de precisao exigidos para medicéo da pré-trinca

Norma Preciséo
BS 7448-1 (2002) +0,25% ou £0,05 mm, o que for maior
ISO 12135 (2014) +0,1% ou £0,025 mm
ASTM E1820 (2015) 40,025 mm

Tabela 9 — Distancia d dos pontos externos a superficie do corpo de prova

Norma Distancia d
BS 7448-1 (2002)
1%B
ISO 12135 (2014)
0,5%W

ASTM E1820 (2015) (0 que nos corpos de prova C(T) = 1%B)
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Tabela 10 — Resumo dos critérios de norma para validacdo da pré-trinca de fadiga

Norma Critério de norma
BS 7448-1
(2002) y
A raz8o a/W deve estar entre 0,45 e 0,55
ASTM E1820
a/W (2015)
A razdo ao/W deve estar entre 0,45 e 0,70, exceto para
1SO 12135 determinacio de Kic onde a/W deve estar entre 0,45 e
(2014) 0,55;
BS 7448-1 i - .
. (2002) Nenhuma regido da frente da pré-trinca de fadiga deve
Distancia do estar mais proxima do entalhe inicial do que 1,3 mm ou
entalhe ISO 12135 2,5% W, o que for maior
(2014)
A diferenca entre quaisquer duas das nove medidas de
BS 7448-1 tamanho de trinca deve ser inferior a 10% ao
(2002) Amax — Amin < 10% X a,
Simetria da A diferenga entre qualquer uma das medigdes e a média
ASTM E1820 calculada ap deve ser inferior a 5%B
frente de (2015)
trinca (ay+ra9) —ag < 5% xB
A diferenca entre qualquer um dos 7 pontos centrais e a
ISO 12135 média total (ao) deve ser inferior a 10% ao
(2014)

(ay-ag) —ag < 10% X a,
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111.3.3 Matriz de testes para determinacédo de Kt e o1H

A Tabela 11 resume a matriz de testes para determinagédo de otH. A nomenclatura
escolhida define o tipo de teste Tracdo Uniaxial Entalhado (TUE), o tipo de
carregamento/proposito do teste: FFS — determinacdo da carga Prrs ou ISL (incremental
step loading) para determinagdo da carga P+, seguido do nimero do corpo de prova na

ordem de execugéo.

A Tabela 12 resume a matriz de testes para determinacdo de Krt+. A nomenclatura
escolhida define o tipo de corpo de prova C(T) — compact tension ou SE(B) — single edge
notched bend, o tipo de carregamento/proposito do teste: FFS — determinacdo da carga
Pers ou ISL (incremental step loading) para determinagdo da carga Ptw, Seguido do

namero do corpo de prova na ordem de execucao.

Tabela 11 — Ensaios para determinagdo de otn

Corpo de prova Modo de carregamento Meio de ensaio
TUE.FFS.01
TUE.FFS.02 Continuo Ar
TUE.FFS.03
TUE.ISL.01
TUE.ISL.02 Incremental 3,5% NaCl
TUE.ISL.03 (patamares) - 1100 mV Ag/AgCl
TUE.ISL.04
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Tabela 12 — Ensaios para determinacdo de Ky

Corpo de prova Modo de carregamento Meio de ensaio

C(T).FFS.01

C(T).FFS.02 ]

Continuo Ar

C(T).FFS.03
SE(B).FFS.01

C(T).ISL.01

C(T).ISL.02 Incremental 3,5% NaCl
C(T).ISL.03 (patamares) - 1100 mV Ag/AgCl
C(T).ISL.04

SE(B).ISL.01 Incremental 3,5% NaCl
SE(B).ISL.02 (patamares) - 1100 mV Ag/AgCl

I11.4 Construcéo do diagrama FAD modificado

O diagrama FAD modificado sera construido com os valores de otH-eHE € Kth-eHE Obtidos

nos ensaios descritos acima. Em seguida, a aplicacdo do diagrama serd ilustrada com uma

analise de integridade estrutural para um componente submarino.

A metodologia de anélise de integridade, baseada na norma de adequac&o ao uso BS 7910

(2013), sera discutida em detalhe na Secdo V.3, ja que grande parte das premissas e

considerac@es foram feitas com base nos resultados dos ensaios.
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IV RESULTADOS

IV.1 Ensaios de CTOD ao ar — Fast Fracture Strength

Os ensaios de mecanica da fratura ao ar em corpos de prova Compact Tension - C(T)
foram realizados conforme descrito na Secdo 111.3.1. As curvas Carga x Deslocamento

(CMOD) dos trés ensaios estdo apresentadas na Figura 96.

50000
45000

40000

35000 ﬁ
30000 : e

2
@©
B0 25000
©
© 20000 —C(T).FFS.01
15000 —C(T).FFS.02
10000 C(T).FFS.03
5000
o UL
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2

CMOD (mm)

Figura 96 — Curvas carga vs. CMOD para os trés corpos de prova C(T).FFS ensaiados ao ar em
taxa convencional (0,5 mm/min)

Da Figura 97 a Figura 99 sdo apresentadas imagens em lupa estereoscépica das pré-trincas
de fadiga apos abertura dos corpos de prova. A medicdo das pré-trincas dos trés corpos
de prova foi realizada em projetor de perfil e comparada com os limites estabelecidos nas
normas ASTM E1820, BS 7448 e 1SO 12135 (2014) — Tabela 13. Os valores estdo
conforme norma ISO 12135 (2014), apesar da frente de trinca assimétrica. Os valores ndo
estdo conforme as normas BS 7448 (1991) e ASTM E1820, devido as diferencas nos
critérios de validacdo (Secdo 111.3.2). Os valores fora de norma estdo identificados na

Tabela 13 pela cor amarela.
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Figura 97 — Imagem em lupa estereoscépica da regido da pré-trinca, entalhe e propagagéo no
corpo de prova C(T).FFS.01 ensaiado ao ar

C(T).FFs.02

Figura 98 — Imagem em lupa estereoscdpica da regido da pré-trinca, entalhe e propagagéo no
corpo de prova C(T).FFS.02 ensaiado ao ar
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C(T).FFS.03

Figura 99 — Imagem em lupa estereoscdpica da regido da pré-trinca, entalhe e propagacgdo no
corpo de prova C(T).FFS.03 ensaiado ao ar

A partir dos valores de pré-trinca medidos foram obtidos os valores de Kq, CTOD (8m(20)),
carga maxima e Kcrop para 0s 3 corpos de prova, conforme estabelecido na norma BS
7448-1 (Tabela 14). Os valores de Ko, mesmo ndo validados foram reportados como
comparativo com os resultados de K. Para cada corpo de prova, foi calculada também
a taxa de aplicacdo de K (dK/dt) durante a parte elastica (Tabela 15). Estes valores serdo

comparados aos valores obtidos nos ensaios de carregamento incremental.

A média dos valores de carga maxima obtidos representa a carga de fratura em
carregamento rapido (fast fracture strength) conforme definicdo da norma ASTM F1624
(Prrs = 42333 N). A partir deste valor, foram definidos os patamares para teste em meio

agressivo, cujos resultados serdo apresentados a seguir.
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Tabela 13 — Medidas do tamanho inicial de trinca e comparagdo com as normas de referéncia

C(T).FFS.01 a1 az as a as as az as ay Média (ag) | B (mm) ao/W
'Vr';‘g"t?fifcga 20,743 | 20,452 | 21,137 | 21,121 | 21,155 | 20,854 | 20,271 | 19,808 | 18,993 | 20,583 | 20,000 0,52 oK
ASTM E1820 0,160 | 0131 | 0554 | 0,538 | 0,572 | 0,271 | 0,312 | 0,775 | 1,590 | W (mm) | 39,40 5%*B 1,000
1SO 12135 B o1 o554 [ 0538 0572 0271 [ 0312 | 0775 [ Bs 74481 2162 10%*a | 2,058
C(T).FFS.02 a1 a as a as as ar as ag Média (ag) | B (mm) ao/W
'\ger‘g"t?ﬁfcga 18,060 | 18,932 | 19,689 | 20,340 | 20,840 | 21,148 | 21,294 | 21,426 | 21,297 | 20,418 | 20,100 0,52 oK
ASTM E1820 2358 | 1,486 | 0,729 | 0,078 | 0,422 | 0,730 | 0,876 | 1,008 | 0,879 | W (mm) | 39,10 5%*B 1,005
1SO 12135 B 1486 | 0720 0078 ] 0422 | 0,730 | 0,876 | 1,008 [ BS 7448-1] 3,366 10%*a0 | 2,042
C(T).FFS.03 a1 a as a as as ar as ay Média (ag) | B (mm) ao/W
'Vg)er(é"t?fﬁ]scga 20,803 | 20,985 | 21,014 | 20,886 | 20,706 | 20,351 | 19,917 | 19,793 | 18,522 | 20,414 | 20,200 0,52 oK
ASTM E1820 0,389 | 0571 | 0,600 | 0,472 | 0,292 | 0,063 | 0,497 | 0,621 | 1,892 | W (mm) | 39,40 5%*B 1,010
1SO 12135 B o5t 04310303 ] 01230232 | 0666 | 0,790 [ Bs7448-1] 2492 10%*a | 2,041
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Tabela 14 — Resumo dos resultados dos ensaios de tenacidade ao ar

Carga maxima KQ AlidnD Kctop™
Corpo de Prova (N) (MPa.mn0,5) Valido~ dmeo) (Mm) (MPa.mn0,5)
C(T).FFS.01 39491 98 N&o 0,052 120
C(T).FFS.02 43358 107 Néo 0,054 121
C(T).FFS.03 33149 105 Néo 0,067 135
Média 42333 103 X 0,058 125

*Calculado pela Equacéo 22 (API-579)

Corpo de dK/dt
Prova (MPa.m”0,5.s)
C(T).FFS.01 0,765
C(T).FFS.02 0,688
C(T).FFS.03 0,692
Média 0,715

Tabela 15 — Valores de taxa de aplicacdo de K na regido eléstica de cada ensaio
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IV.2 Ensaios em Corpos de prova C(T) - Incremental Step Loading

O primeiro ensaio em meio (C(T).ISL.01) foi pré-hidrogenado por 10 dias, mas realizado
com a configuracdo de patamares sugerida pela norma ASTM F1624 para a faixa de
dureza de 33 HRC a 45 HRC, com patamares de 5% da carga Prrs e duracdo de 2 horas
nos primeiros 10 patamares e 4 horas nos 10 patamares seguintes. Entretanto, devido a
um problema experimental no ensaio, no 12° patamar o tempo de permanéncia foi de 38
horas no lugar de 4 horas. Logo no patamar seguinte foi observada a falha do corpo de
prova e disparo do deslocamento registrado pelo LVDT da maquina (ensaio em controle

de carga) (Figura 100).
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C(T).1sL.o1
30000 | L os
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— i r I~ 2 —
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10000 Deslocamento (LVDT) $
2 0O
5000 | | - 0,5
0 S B S e S A Es e e e P R S e 0

8 12 16 20 24 28 32 36 40 44 48 52 56 60 64 68 72
Tempo (h)

0 4
Figura 100 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.01

Foi considerado para célculo de PtH-1 0 patamar logo anterior a falha, conforme a norma
ASTM F1624, ou seja, o patamar de 38 horas, com valor de carga de 25402 N. Este valor
de carga PtH-1 corresponde a 60% do valor de carga Prrs médio determinado nos ensaios
de CTOD ao ar. Para o ensaio seguinte foi determinada a carga Pmax como 1,1* PtH.-1
=27942 N. Entretanto, de forma a garantir a convergéncia mais rapida dos resultados de
ensaio, todos os 20 patamares foram realizados por 12 horas, totalizando 10 dias de

ensaio. Os resultados obtidos com o corpo de prova C(T).ISL.02 estdo apresentados na
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Figura 101. A carga do patamar onde ocorreu a falha final foi de 26540 N e a carga do

patamar anterior (PtH-2) foi de 25145 N.
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Figura 101 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.02

E interessante observar o comportamento das curvas carga e deslocamento em fungéo do
tempo durante os patamares de carga. Da Figura 102 a Figura 104 foram selecionadas
partes dos resultados do corpo de prova C(T).ISL.02 em maior detalhe, de forma a melhor
ilustrar os comentarios a seguir. Naturalmente, como esperado de um ensaio em carga
constante, o patamar de carga é mantido de forma eficiente pela maquina eletromecéanica.
Tomando o patamar de 23749 N como referéncia, a amplitude de variacdo de carga
corresponde a apenas 0,034% do valor de carga do patamar (Figura 104). De forma
correspondente, o registro de deslocamento do LVDT da maquina sofre oscilacGes ao
longo do patamar da ordem de 0,56% do valor de deslocamento inicial. Entretanto, além
da oscilacdo, o deslocamento apresenta um aumento claro, tipico de escoamento ou
fluéncia/relaxacdo. Este efeito é previsto na norma ASTM F1624, embora na norma
discuta-se uma queda de carga, ja que o ensaio seria realizado em controle de
deslocamento (Figura 89 e Figura 90). O aumento de deslocamento observado no patamar
de carga 23749 N foi de 1,4% em relacao ao valor de deslocamento no inicio do patamar.
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Figura 102 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.02

A diferenca entre Pry-2 (C(T).ISL.02) e Ptu-1 (C(T).ISL.01) é de aproximadamente 1%
(Figura 105 e Tabela 17). Como este valor é inferior a 5%, apenas estes dois ensaios ja
sdo suficientes para declarar P2 como Prh-exe € calcular Krn-eqe a partir deste valor
(ASTM F1624, 2012). O valor de Krx.ene foi calculado pela Equagdo 15 para os dois
corpos de prova a partir dos dados geométricos (Tabela 16) e de ensaio (Tabela 17).
Devido a diferenca consideravel no tamanho de trinca dos corpos de prova, apesar do
corpo de prova C(T).ISL.02 apresentar uma carga Ptn-2 inferior a carga Ptw-1 obtida com
o0 corpo de prova C(T).ISL.01, o valor de Kyn € superior ao valor registrado
anteriormente. Como o fator de intensidade de tensées é o fator controlador do fenémeno
em corpos de prova pré-trincados, o critério de convergéncia dos ensaios incrementais
deveria ser baseado em valores de Kty € ndo em valores de Pthn. Neste cenério,
podemos considerar Ktx-ene como 63 MPa.m”0,5 - valor obtido a partir da carga Pth-1
com o corpo de prova C(T).ISL.01 (Tabela 17). Ambos os valores foram validados de

acordo com a Equacgéo 19.
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Figura 103 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.02

23800
23790
23780
23770
23760
23750

Carga (N)

23740
23730
23720
23710
23700

|
H
I| “ ' .- I
ol I |
\
"" “ (‘ ' ‘ ,"n'iu‘l,lll\’ Il,r ||||1| w\ lll,’h\lh i
m/ i "
——Carga (N) i
—Deslocamento (LVDT) L
192 2;4

Tempo (h)

1,79

1,785

»
~
co

=
N
~
U

=
~N
[e)]
o

B e
~ ~
[e)] ~
Deslocamento (mm)

Figura 104 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.02
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Figura 105 — Curvas carga vs. tempo para os corpos de prova C(T).FFS.01 a 03 e para 0s corpo
de prova C(T).ISL.01 e 02

Tabela 16 — Medidas de geometria e tamanho inicial de trinca para os corpos de prova
C(T).ISL.01e 02

W (mm) B (mm) a (mm) | a/W | f(@W) - C(T)
C(T).I1sL.01 39,55 20,10 20,16 0,51 9,96

C(T).ISL.02 39,98 20,10 2094 | 052 10,41

Tabela 17 — Resumo dos resultados de carga de falha, Prn e Ky para 0s corpos de prova
C(T).ISL.01e 02

Carga(ﬂle) Falha %Pees PS: :%ﬁl) %0Prrs ao (mm) Krh
C(T).I1SL.01 27516 65% 25402 60% 20,16 63
C(T).I1SL.02 26540 63% 25145 59% 20,94 65
(PtH-2 - P5T02;;)/ Prha < 1,01%

Apesar do valor ja vélido de Krth-ene obtido com os corpos de prova C(T).ISL.0L e
C(T).ISL.02, foi executado um terceiro ensaio de step loading com o corpo de prova
C(T).ISL.03, desta vez por controle de deslocamento conforme preconizado na norma
ASTM F1624.
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A sequéncia de patamares de deslocamento foi programada a partir dos registros dos
corpos de prova ao ar e dos Ultimos ensaios realizados em controle de carga. Entretanto,
como mostrado na Figura 106, a sequéncia de patamares terminou ndo sendo idéntica as
ultimas e apresentando mais patamares. O corpo de prova veio a falhar no 24° patamar,

logo apds atingir a carga maxima de 27437 N.

Uma primeira observacao, ja esperada, é a manuten¢do dos patamares em deslocamento
e relaxagdo da carga ao longo do periodo de 12 horas. Este efeito de relaxacdo é mais
perceptivel nos ultimos patamares, proximos da carga de falha (Figura 107). Tomando
como referéncia o patamar de 1,5784 mm (240 h), o registro de deslocamento apresenta
uma oscilacdo de apenas 0,0006% (Figura 108). O registro de carga também néo

apresenta nenhuma oscilagéo significativa.
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Figura 106 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.03
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115



A carga Pth-3 foi definida a partir da analise das curvas de queda de carga dos ultimos
patamares de deslocamento (Figura 109). Dos trés ultimos patamares, 0s dois primeiros
apresentam comportamento do tipo B, com relaxacdo da carga por relaxagdo/escoamento
(Figura 110). Entretanto, o ultimo patamar apresenta uma inversao na convexidade da
curva de carga, estabelecendo uma curva sigmoidal do tipo C (Figura 110). A carga de
iniciacdo P; é definida no ponto de inflex&o identificado como (1) na Figura 109. Segundo
a norma a carga limiar PtH.3 deve ser obtida no ultimo patamar de carga. Entretanto, a
carga aplicada do patamar anterior, identificada pelo ponto (2) na Figura 109, é superior
ao valor de Pj e a carga ao final do patamar, identificada pelo ponto (3), ndo possui relagéo
direta com os patamares de carga aplicados. Por estes motivos a carga programada do
patamar anterior, identificada pelo ponto (4) na Figura 109 foi utilizada. A carga Pt-3 foi
definida, portanto, como 25914 N. A diferenca percentual de Pth3 € Pth2 é de 3%,
novamente inferior ao critério de 5% estabelecido, validando os resultados prévios agora

com um ensaio em controle de deslocamento.
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Figura 109 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.03. Ponto
(1) identifica a carga de inflex&o, ou seja, de iniciacao.
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Figura 110 — Perfis de queda de carga do Tipo B e C. Taxa decrescente (cdncava), indicativo de
relaxacdo/fluéncia (Tipo B), com invers&o e indicativo de crescimento subcritico (Tipo C)
(adaptada de ASTM F1624, 2012)

Outra observacdo interessante no ensaio em controle de deslocamento C(T).ISL.03 se
refere ao nivel de relaxacdo da carga com a progressao do ensaio. A relaxacdo percentual
da carga foi avaliada para os Gltimos 7 patamares completos registrados (Figura 111).
Observa-se uma variagéo nao significativa do patamar 17 ao patamar 20, seguido de um
pequeno aumento nos patamares 21 e 22 e um aumento consideravel no patamar 23 onde

foi observada a iniciacdo de trinca com inversdo de convexidade.

4,50%
4,00%
3,50%
3,00%
2,50%
2,00%
1,50%
1,00%
0,50%
0,00%

Relaxacao da Carga (%)

16 17 18 19 20 21 22 23 24
Patamar

Figura 111 — Valores percentuais de relaxacdo de carga para varios patamares antes da falha
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Um ultimo corpo de prova C(T) foi executado em meio hidrogenado, novamente com a
configuracdo de patamares sugerida pela norma ASTM F1624 para a faixa de dureza de
33 HRC a 45 HRC, com patamares de 5% da carga Prrs e duracdo de 2 horas nos
primeiros 10 patamares e 4 horas nos 10 patamares seguintes. Desta vez, entretanto, ao
contrario do corpo de prova C(T).ISL.01, o controle do ensaio foi por deslocamento. Os
resultados para o corpo de prova C(T).ISL.04 estdo apresentados na Figura 112.
Novamente, por um problema experimental, um dos patamares finais foi mantido por 9
horas. O crescimento de trinca subcritico foi identificado claramente no patamar seguinte.
A Figura 113 e a Figura 114 apresentam em maior detalhe os patamares finais do corpo
de prova C(T).ISL.04. Observa-se a relaxacdo de carga do tipo B em todos os ultimos
patamares. No entanto, neste caso ndo ocorreu inversdo da convexidade. A detecgéo da
iniciacdo e propagac¢do ocorreu no inicio da aplicacdo de carga em um patamar. A carga
Pth-4 foi definida no patamar anterior, como 30330 N. A diferenca percentual de PtH-2 €
Prh3 € de 14,6%, superior ao critério de 5%PrH.n estabelecido neste trabalho. Mesmo
utilizando o critério da norma ASTM F1624, a diferenca entre Pth.4 € PtH-3 € equivalente

a 10,4% da Prrs, ou seja, fora do critério estabelecido.
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Figura 112 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.04
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Figura 113 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.04
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Figura 114 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.04

No patamar de deslocamento de 1,65 mm do corpo de prova C(T).ISL.04, foi observada
uma leve inflexdo na curva de carga ao final do patamar (Figura 115). Considerar esta

inflexdo como inicio de propagacao de trinca implica que durante 2 patamares de 4 horas
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e 1 patamar de 9 horas subsequentes a propagacio de trinca ndo teria continuado. E
considerado, portanto, pouco provavel que esta inflexdo seja representativa de
crescimento subcritico. De toda forma, os valores de P; e Ptw.4’ foram registrados como
28208 N e 28134 N, respectivamente. Para este caso a diferenca percentual de PtH.4" €
Pth-3 € de 7,9%, superior ao critério de 5%P.n estabelecido neste trabalho. A diferenca
entre PtH-4” € Prr equivale a 5,2% da Prrs, ou seja, também fora do critério estabelecido
pela ASTM F1624.
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Figura 115 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova C(T).ISL.04

Estas consideracdes em relagdo a convergéncia dos resultados dos C(T).ISL.04 e
C(T).ISL.03 demonstram que sdo necessarios patamares mais longos que os estabelecidos
na norma para garantir a convergéncia rapida e a obtencdo de valores invariantes de Ktn
neste nivel de resisténcia mecanica. De forma a comprovar este efeito, as taxas de

aplicacdo de K foram calculadas para todos os corpos de prova testados em meio.

A Figura 116 apresenta curvas de K aplicado vs. tempo para 0s corpos de prova
C(T).ISL.01 e C(T).ISL.04 programados inicialmente conforme ASTM F1624 com
patamares de 2 horas e 4 horas, em controle de carga e deslocamento, respectivamente.
Como visto, por problemas experimentais o corpo de prova C(T).ISL.01 permaneceu 38

horas em um patamar de carga. Foram calculados entdo dois valores de dK/dt para este
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corpo de prova, conforme indicado na Figura 116. Ja para o corpo de prova C(T).ISL.04,

a taxa dK/dt foi calculada a partir dos patamares de 4 horas, para ser mais representativa.

A Figura 117 apresenta as curvas de K aplicado vs. tempo para 0s corpos de prova
C(T).ISL.02 e C(T).ISL.03 programados com patamares de 12 horas, em controle de
carga e deslocamento, respectivamente. A taxa dK/dt do corpo de prova C(T).ISL.03 foi
calculada a partir de um K aplicado de 23 MPa.m®® de forma a garantir melhor
representatividade. Todos os resultados estéo reportados na Tabela 18 e na Figura 118,

junto com os valores de dK/dt dos ensaios C(T).FFS ao ar.

A taxa dK/dt mais rapida em meio de 7,27E-04 MPa.m®°.s? corresponde aos patamares
de 2 horas do corpo de prova C(T).ISL.01, com Pmax = Prrs. N@o obstante, esta taxa é
1000x menor que as taxas praticadas nos ensaios ao ar. A Tabela 18 reporta a relacdo
percentual dos outros valores de taxa. Foram encontrados valores ainda 10-20x menores,
sendo que a menor taxa ocorreu no proprio ensaio C(T).ISL.01, devido ao patamar de 38

horas.

Considerando que o ensaio C(T).ISL.04 resultou em um valor de PtH-4 distante mais de
5% do valor de PtH-n obtido nos outros ensaios, podemos considerar que a taxa dK/dt de
1,50E-04 MPa.m®%.s? ndo é suficientemente lenta para garantir um valor invariante de
Kt para um aco de 25-27 HRC. Os resultados de dureza por corpo de prova estdo
apresentados na Figura 119 e comprovam que a resisténcia mecanica entre os corpos de

prova é similar, ndo justificando a diferenca de resultados.
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Figura 116 —
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Curvas K-aplicado vs. tempo para os corpos de prova C(T).ISL.01 e C(T).ISL.04,
ambos com protocolo de teste similar ao da norma ASTM F1624
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Figura 117 — Curvas K-aplicado vs. tempo para os corpos de prova C(T).ISL.02 e C(T).ISL.03,

ambos com protocolo de teste modificado com

patamares de 12 horas
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Tabela 18 — Valores de taxa de aplicacdo de K em cada ensaio

® C(T).FFS

® C(T).ISL.01
C(T).1SL.01"

® C(T).ISL.02

® C(T).ISL.03

C(T).ISL.04

Corpo de dK/dt Relacao entre taxas
Prova (MPa.m”0,5.s%) ¢
C(T).FFSs.01 0,765
C(T).FFs.02 0,688 ~1000x
C(T).FFS.03 0,692
C(T).ISL.01 7,27E-04 100%
C(T).IsL.o1" 3,48E-05 5%
C(T).ISL.02 8,75E-05 12%
C(T).ISL.03 5,56E-05 8%
C(T).ISL.04 1,50E-04 21%
dK {MPavm
dt s
1,0E+00 . =
1,0E-01
1,0E-02
1,0E-03 -
1,0E-04
[ ]
1,0E-05

Figura 118 — Valores de taxa de aplicacdo de K em cada ensaio
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Figura 119 — Valores médios de dureza HRC medidos na lateral dos corpos de prova. Barras de
erro indicam o intervalo de confianga 95%

A Tabela 19 resume os resultados de carga e Kty de todos os corpos de prova. Os dados
geomeétricos de cada corpo de prova estdo na Tabela 20. Apenas o valor de Krx-4 ndo foi

validado de acordo com a Equacéo 19.

Imagens em lupa estereoscopica das pré-trincas de fadiga apds abertura dos corpos de
prova sdo apresentadas da Figura 120 a Figura 123. A medicdo das pré-trincas foi
realizada em projetor de perfil e comparada com os limites estabelecidos nas normas
ASTM E1820, BS 7448 e ISO 12135 (2014) — Tabela 21. Os valores estdo conforme
norma 1SO 12135 (2014) e BS 7448 (1991) para todos os corpos de prova exceto
C(T).ISL.04, que se encontra fora dos limites de validade da BS 7448 (1991). Os valores
dos corpos de prova C(T).ISL.01 e C(T).ISL.04 também ndo estdo conforme a norma
ASTM E1820, devido a diferenca nos critérios de validacdo (Sec¢édo 111.3.2). Os valores

fora de norma estdo identificados na Tabela 21 pela cor amarela.

Durante todos os ensaios foi registrado o valor de pH, em geral a cada 24 horas. O registro
era executado antes da renovacéo da solucédo e logo apos a troca. Os valores pontuais de
pH para os corpos de prova compact tension estdo mostrados na Figura 124 ligado por
retas, que indicam o aumento o pH com o decorrer do ensaio, devido a aplicacdo de

protecdo catodica tanto nos corpos de prova ativos como de referéncia para queda de

124



potencial. O pH variou de 6,0 a 8,0 em todos os corpos de prova, com uma taxa de

aumento de dois pontos de pH a cada 24 horas ou 48 horas.

Tabela 19 — Resumo dos resultados de carga de falha, Pty € Kty para os corpos de prova C(T)

Cargade | Carga o Krh

Falha (N) | 72PFS | prn(Ny | ZoPFrs | 20 (MM) 1 nipa mos)
C(T).ISL.01 | 27516 65% 25402 60% 20,16 63,3
C(T).I1SL.02 26540 63% 25145 59% 20,94 65,1
C(T).I1SL.03 26488 63% 25914 61% 20,48 65,2
C(T).ISL.04 | 30677 2% 30330 2% 19,89 73,4

Tabela 20 — Medidas de geometria e tamanho inicial de trinca para os corpos de prova C(T).ISL

W (mm) B(mm) | a(mm) | ad/W | fl@W)-C(T)
C(T).ISL.01 39,55 20,10 20,16 0,51 9,96
C(T).ISL.02 39,98 20,10 20,94 0,52 10,41
C(T).I1SL.03 39,92 20,02 20,48 0,51 10,06
C(T).ISL.04 39,80 20,00 19,89 0,50 9,65
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C(T).ISL.01

Figura 120 — Imagem em lupa estereoscopica da regido da pré-trinca, entalhe e propagagéo no
corpo de prova C(T).ISL.01 ensaiado em meio

S 1 S o o A AR o S S N DA B 0 K N SN

Figura 121 — Imagem em lupa estereoscépica da regido da pré-trinca, entalhe e propagagdo no
corpo de prova C(T).ISL.02 ensaiado em meio
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Figura 122 — Imagem em lupa estereoscépica da regido da pré-trinca, entalhe e propaga¢do no
corpo de prova C(T).ISL.03 ensaiado em meio

Figura 123 — Imagem em lupa estereoscépica da regido da pré-trinca, entalhe e propagagdo no
corpo de prova C(T).ISL.04 ensaiado em meio
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Figura 124 — Medidas de pH ao longo dos ensaios em corpos de prova Compact Tension
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Tabela 21 — Medidas do tamanho inicial de trinca e comparagdo com as normas de referéncia

C(T).ISL.01 a1 az as a as as ar as ay Meédia (ao) B (mm) ao/W
Med"t?fienscgapre 20,520 | 20,673 | 20,679 | 20,630 | 20,462 | 20,129 | 19,766 | 19,179 | 19,004 | 20,160 20,10 051 | OK
ASTM E1820 | 0,360 | 0,513 | 0,519 | 0,470 | 0,302 | 0,031 | 0,394 | 0,981 | 1,156 | W (mm) 39,55 5%*B | 1,005
1SO 12135 ! 0513 | 0,519 | 0,470 | 0302 | 0,031 | 0,394 | 0,981 ! BS 7448-1 1675 10%*a, | 2,016
C(T).ISL.02 a1 az as a as as ar as ay Média (ao) B (mm) ao/W
Me‘“ffifcgapre 20,090 | 20,550 | 21,010 | 21,240 | 21,350 | 21,300 | 21,110 | 20,760 | 20,280 | 20,938 20,1 052 | OK
ASTM E1820 | 0,848 | 0,388 | 0,072 | 0,302 | 0,412 | 0,362 | 0,172 | 0,178 | 0,658 | W (mm) 39,975 5%*B | 1,005
1SO 12135 - 0388 | 0072 | 0302 | 0412 | 0362 | 0172 | 0,178 - BS 7448-1 1260 | 10%*a, | 2,094
C(T).ISL.03 a1 a a a as as ar as ag Média (ao) B (mm) ao/W
Med"t?fifcgapre 19,780 | 20,190 | 20,520 | 20,700 | 20,760 | 20,650 | 21,110 | 20,220 | 19.660 | 20484 20,02 051 | OK
ASTM E1820 | 0,704 | 0,294 | 0,036 | 0,216 | 0,276 | 0,166 | 0,626 | 0,264 | 0,824 | W (mm) 39,92 506*B | 1,001
1SO 12135 - 0294 | 0036 | 0216 | 0276 | 0,166 | 0,626 | 0,264 - BS 7448-1 1,450 10%*a, | 2,048
C(T).ISL.04 a1 az as a as as ar as ay Média (ao) B (mm) ao/W
Med'ffifcgapre 18,211 | 19,254 | 19,642 | 19,968 | 20,233 | 20,376 | 20,353 | 20,195 | 20,007 | 19,891 20,00 050 | OK
ASTM E1820 | 1,680 | 0,638 | 0,250 | 0,077 | 0,342 | 0,485 | 0,461 | 0,304 | 0,116 | W (mm) 39,80 59%*B | 1,000
1SO 12135 - 0638 | 0250 | 0,077 | 0342 | 0485 | 0461 | 0,304 - BS 7448-1 2.165 10%*a, | 1,989
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IV.3 Fractografias em MEV — Corpos de prova C(T)

A Figura 125 apresenta as areas da superficie de fratura do corpo de prova C(T).FFS.01
apos abertura. Estas &reas sdo similares para todos os outros corpos de prova. A regido de
maior interesse, especialmente nos corpos de prova ensaiados em meio, é a regido de

iniciacdo, na interface entre a pre-trinca e a regido de propagacéo (identificada na figura).

C(T).FFs.01

Propagagao

e e %" R

| Entalhe Eletro-eros3o i‘_,

Figura 125 — Imagem em lupa estereoscépica do corpo de prova C(T).FFS.01 identificando as
diferentes areas e a regido de maior interesse (quadrado amarelo)

A Figura 126 apresenta fractografias em MEV da regido de interesse nos corpos de prova
C(T).FFS.01 e 03 com magnificacdo de 60x. Ja é possivel identificar a transicdo de uma
propagacdo plana na regido da pré-trinca de fadiga para propagacgdo irregular, com

formacéo de varios patamares orientados na direcéo de propagacéo da trinca.
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C(T).FFS.01

100 um Mag= 80X Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV
kA WD =11.5mm Scan Rotation = 355.0 ° Spot Size = 429

100 um Mag= 60X Signal A = SE1 EHT =20.00 kV
kA WD =125mm Scan Rotation = 11.0 ° Spot Size = 480

Figura 126 — Fractografias em MEV com magnificacdo de 60x da regido de maior interesse

Imagens em maior aumento desta regido de transicdo permitem identificar uma
quantidade significativa de inclus6es alongadas (MnS) entre regies de rasgamento ductil
com microcavidades (dimples) (Figura 127 a Figura 129).
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Figura 127 — Fractografia em MEV da regido de transic¢do identificando por setas amarelas as
inclusGes alongadas de sulfeto de manganés (MnS) — C(T).FFS.01 / Magnificacdo: 1000x

A A AR XX A S L '
10 um Mag= 100KX Signal A = SE1 EHT =20.00 kV f
= WD =12.0 mm Scan Rotation = 354.0 © Spol Size = 480 !‘

Figura 128 — Fractografia em MEV da regido de transic&o identificando por setas amarelas uma
inclusdo alongada de sulfeto de manganés (MnS) — C(T).FFS.02 / Magnificagdo: 1000x
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C(T).FFS.03 |

™~ R . = \ LAY 4 - 5 ”
10 pm Mag= 100KX  Signal A=SE1 EHT = 20.00 KV
| = WD = 125 mm Scan Rotation = 25,0 ° Spot Size = 480

Figura 129 — Fractografia em MEV da regido de transi¢do identificando por setas amarelas as
inclusGes alongadas de sulfeto de manganés (MnS) — C(T).FFS.03 / Magnificacdo: 1000x

A Figura 130 apresenta uma fractografia MEV em magnificacao de 5000x onde € possivel
perceber mais facilmente a presenca das inclusfes e as areas adjacentes com dimples. A
analise dos espectros obtidos com a técnica de espectroscopia de energia dispersiva - EDS

(Figura 131 e Figura 132) confirmam as inclusdes como sulfeto de manganés.
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|1_rm Mag= 500K X Signal A= SE1 EHT = 20.00 kV
WD =11.5mm Scan Rotation = 355.0 ° Spot Size = 429

Figura 130 — Fractografia em MEV identificando por setas amarelas as inclusfes alongadas de
sulfeto de manganés (MnS) — C(T).FFS.01 / Magnificacdo: 5000x

EHT =20.00 kV Signal A = SE1

Mag= 1.84KX WD = 12.0 mm | Probe = 248 pA

E PETROBRAS

Figura 131 — Posic6es de analises pontuais de EDS com os respectivos valores pontuais. Os
espectros de cada ponto de andlise estdo apresentados na Figura 132.
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Figura 132 — Espectros EDS do metal base e de inclus6es alongadas, identificando picos
caracteristicos de manganés e enxofre. Posi¢des identificadas na Figura 131.
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Estas observacfes condizem com a orientagdo R-L dos corpos de prova C(T) (Figura
133). O plano de propagacéo de trinca € justamente o plano das inclusdes, da direcdo de
forjamento. Pelas dimensdes do corpo de prova, a regido de amostragem é no nucleo,
onde a segregacdo e a quantidade de inclusGes € maior (Figura 134). As inclusdes
alongadas (Figura 135) fornecem um caminho de menor resisténcia para a propagacéo de
trinca. Além disto, foi observado em metalografia bandeamento significativo com
presenca de grandes bandas bainiticas (Figura 136 e Figura 137). A bainita apresenta
tenacidade consideravelmente inferior a martensita revenida (Figura 139). Estas
observagoes justificam os baixos valores de tenacidade obtidos (dm(o) € Kctop —Tabela
14). Ronevich et al. (2016) observaram um efeito significativo do bandeamento
(ferrita/perlita) na taxa de propagacédo de trincas de fadiga em um ago X65 bandeado,
tanto ao ar como em hidrogénio gasoso. As taxas de propagacdo de trincas paralelas ao
bandeamento foram maiores do que as taxas de propagacdo de trincas perpendiculares ao

bandeamento.

Figura 133 — Orientacdo dos corpos de prova C(T) e SE(B) em relacéo a dire¢do de forjamento
da barra (Adaptada de E399)
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Diregdo de
forjamento

Figura 134 — Orientacdo e localizacéo dos corpos de prova C(T), SE(B), tragdo e Charpy em
relacdo a direcdo de forjamento da barra

Figura 135 — Inclusdes alongadas de sulfeto de manganés (MnS) observadas em metalografia na
regido do nucleo
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Figura 136 — Metalografia em corte longitudinal evidenciando o bandeamento significativo com
grande presenca de bainita (bandas claras) no lugar da microestrutura ideal de martensita
revenida (bandas escuras)

Figura 137 — Metalografia em banda clara com bainita

138



100

S B
80 | P 1o 1
= ‘\ < e \ T3 :‘\
_g o \ ‘'Ss ‘\
60 Vo \
§ ‘\ :‘ . t- t.
\ P \ 1
T_, 40 | Bainita 5 i. \\ ‘\\ '.\_ i
3 e \: ot .
Perlita . h =
20 ~8
Martensita
0 L ] L
0 S00 1000 1500

Limite de escoamento [MPa]

2000

Figura 139 — Tenacidade a fratura K;c em funcdo da resisténcia mecénica para bainita, perlita e
martensita (Bowen et al., 1986)

139



Os corpos de prova ensaiados em meio apresentaram um aspecto macro similar aos
ensaios ao ar, com a mesma transicdo de uma propagacao plana na regido da pré-trinca
de fadiga para propagacédo irregular, com formacg8o de varios patamares orientados na
direcdo de propagacdo da trinca (Figura 140). Entretanto, no caso dos ensaios em meio
hidrogenado a regido da interface apresenta uma faixa da ordem de 150 pum com
micromecanismo claro de quasi-clivagem e fratura ao longo de inclusdes (Figura 141) —
caracteristicas de crescimento subcritico devido a fragilizag&o por hidrogénio. A Figura
142 ilustra mais claramente o micromecanismo de quasi-clivagem com magnificacGes

maiores.

A Figura 143 apresenta uma regido entre inclusdes de sulfeto de manganés, ja na regiao
de propagacao irregular, com aspecto claro de dimples na regido entre inclusdes. Estas
regides de dimples entre inclusdes alongadas foram observadas também nas amostras
ensaiadas ao ar (Figura 144). Entretanto, ao comparar ambas na mesma magnificacéo, €

possivel observar que os dimples do ensaio em meio hidrogenado possuem aspecto mais

raso e menos ‘regular’ que os dimples obtidos no ensaio ao ar por rasgamento ductil.

C(T).ISL.01 (B}
SL.01 B

4
.

100 pm Mag= 60X Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV
H WD =125mm Scan Rotation = 347.0 ° Spot Size = 429

Figura 140 — Fractografia em MEV com magnificacdo de 60x da regido de transicéo entre a pré-
trinca de fadiga e a propagacéo irregular
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jl c(1).sL.01

[ S - don

10 um Mag= 1.00KX Signal A = SE1 EHT =20.00 kV
i WD =120 mm Scan Rotation = 3565.0 ° Spol Size = 429

Figura 141 — Fractografia em MEV com magnificacdo de 1000x da regido de transicdo entre a
pré-trinca de fadiga e a propagacéo irregular, identificando uma faixa onde ocorreu crescimento
subcritico por quasi-clivagem

C(T).IsL.01

10 pm Mag= 200K X Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV
WD =120mm Scan Rotation = 347.0 © Spot Size = 429

Figura 142 — Fractografias em MEV da regido de crescimento subcritico por quasi-clivagem
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1um Mag= 5.00KX Signal A= SE1 EHT =20.00 kV
H WD =120mm Scan Rotation = 347.0 ° Spot Size = 429

1 um Mag= 10.00K X Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV

— WD =125mm Scan Rotation = 347.0 ° Spot Size = 429

Figura 143 — Fractografia em MEV da regido de propagacdo irregular, evidenciando a presenga
de dimples nos espagos entre inclusdes de sulfeto de manganés.

142



8 1Tum
H B

S ™ Y

P
G - 4 :
l’ C(T).IsL.o1 [ i
. |
J | |

' v

1 pm Mag= 10.00K X Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV '
F WD =125mm Scan Rotation =347.0 © Spot Size = 429 h

Figura 144 — Fractografias em MEV da regido de propagacéo irregular, comparando o aspecto
dos dimples nos espacos entre inclusdes de sulfeto de manganés entre uma amostra de ensaio
rapido ao ar (C(T).FFS.01) e uma amostra de ensaio incremental em meio (C(T).ISL.01)
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Os corpos de prova C(T).ISL.02 — 04 apresentaram 0s mesmos aspectos de propagacgéo
observados no corpo de prova C(T).ISL.01 com propagacgédo em quasi-clivagem na regiéo
de transicdo e o restante da propagacao de forma irregular, com formacéo de patamares.
Da Figura 145 a Figura 149 sdo apresentadas fractografias em MEV da regido de

crescimento subcritico por quasi-clivagem nestas amostras.

20 pm EHT = 20.00 kV Signal A = SE1
WD =12.0 mm | Probe = 248 pA

——
Ll PETROBRAS

Figura 145 — Fractografia em MEV das regifes de transicdo entre pré-trinca, crescimento
subcritico por quasi-clivagem e propagacao irregular na amostra C(T).ISL.02
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10 pm EHT =20.00 kV Signal A = SE1

Mag= 3.50KX  \p=120mm IProbe= 248pA Wl PETROBRAS

Figura 146 — Fractografia em MEV em magnificagdo de 3500x da regi&o de crescimento
subcritico por quasi-clivagem na amostra C(T).ISL.02

20 pm EHT =20.00 kV Signal A = SE1

Mag= SO0K WD=130mm  |Probe= 248pA kil PETROBRAS

Figura 147 — Fractografia em MEV das regifes de transicdo entre pré-trinca, crescimento
subcritico por quasi-clivagem e propagacao irregular na amostra C(T).ISL.03
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m EHT=2000kv Signal A= SE1 —
— Mag= 1.60KX  \p-130mm IProbe= 248paA il PETROBRAS

C(T).I15L.03
A\

R 3 . e~ Sl ™
10 pm EHT =20.00 kV Signal A = SE1

Mag= 3.50KX WD = 13.0 mm | Probe= 248 pA Ll PETROBRAS

Figura 148 — Fractografias em MEV em magnificacdes de 1500x e 3500x da regido de
crescimento subcritico por quasi-clivagem na amostra C(T).ISL.03
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3 C(T).ISL.04 |
. R |

10 pm EHT =20.00 kV Signal A = SE1

Mag= 3.50KX WD = 11.0 mm | Probe = 92 pA R

Figura 149 — Fractografia em MEV em magnificagdo de 3500x da regi&o de crescimento
subcritico por quasi-clivagem na amostra C(T).ISL.04

Todas as observaces obtidas a partir da analise fractografica, em conjunto com as
analises metalogréficas confirmam o conservadorismo do corpo de prova C(T) na
orientacdo R-L, amostrando a regido do ndcleo com bandeamento significativo no plano
de propagacdo da trinca — tanto para 0s ensaios ao ar como para 0s ensaios em meio. Por
esta razdo, foi decidido utilizar corpos de prova SE(B) em orienta¢do L-R com a/W igual
a 0,5 e secdo quadrada (Figura 150 e Figura 151). Foram utilizados dois tamanhos de
corpo de prova: 17,5 x 17,5 mm e 21 x 21 mm, devido a disponibilidade de material. Isto
permitiu retirar os corpos de prova mais proximos da superficie da barra forjada, com a
ponta da pré-trinca amostrando proximo da regido de meio-raio (Figura 151). Além disto,
os entalhes e as pré-trincas foram executados de forma que a propagagdo ocorresse em
direcdo ao diametro externo — ou seja, em dire¢do a uma microestrutura menos bandeada
e menos segregada. Estas medidas de redugdo do conservadorismo estdo de acordo com
a expectativa de que a nucleagdo de trincas neste componente ocorra na superficie
externa, junto aos filetes. Os resultados obtidos com os corpos de prova SE(B) serdo
discutidos a seguir.
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Figura 150 — Orientacdo dos corpos de prova C(T) e SE(B) em relacéo a dire¢éo de forjamento
da barra (Adaptada de E399)

Diregdo de
forjamento

Figura 151 — Orientacdo e localizac¢do dos corpos de prova C(T), SE(B), tracdo e Charpy em
relacdo a direcdo de forjamento da barra
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IV.4 Ensaios ao ar e em meio com corpos de prova SE(B)

Inicialmente, foi realizado um ensaio ao ar com corpo de prova 17,5 x 17,5 mm de forma
a obter um valor de 6m, Kctop € carga maxima Prrs de forma a orientar os ensaios em
meio. A curva carga vs. deslocamento do corpo de prova SE(B).FFS.01 esta apresentada
na Figura 152. O ensaio apresentou uma regido plastica muito superior aos ensaios ao ar

com corpos de prova C(T).

30000 -
25000 ~
20000 ~

15000 ~

Carga (N)

10000 +
1/ —SE(B).FFS.01
MDD—IE Vp

0 + T T T T T T T 1
0] 0,5 1 15 2

Deslocamento - clip-gage (mm)

Figura 152 — Curva carga vs. CMOD para o corpo de prova SE(B).FFS.01 ensaiado ao ar em
taxa convencional (1,0 mm/min). Reta para determinacédo de Ve identificada no gréafico.

A Figura 153 mostra a pré-trinca de fadiga e a regido de propagacao ap6s abertura do
corpo de prova. A medicao da pré-trinca foi realizada em projetor de perfil e comparada
com os limites estabelecidos nas normas ASTM E1820, BS 7448 e 1ISO 12135 (2014) —
Tabela 23. Os valores estdo conforme todas as normas avaliadas.

A partir dos valores de pré-trinca medidos foram obtidos os valores de K-Q, CTOD e
carga méxima Prrs, conforme estabelecido na norma BS 7448-1 (Tabela 22). O valor de
dm(75) foi de 0,26 mm, o que resulta em um Kcrop de 266 MPa.m%®. Estes valores
evidenciam claramente o efeito da orientacéo e localizacdo da trinca e do corpo de prova

quando comparados aos valores médios de 0,058 mm e 125 MPa.m®° obtidos com os
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corpos de prova C(T). O nivel de restricdo (constraint) dos dois tipos de corpos de prova

é similar e, por si s6, ndo justificaria a variagao observada.

Tabela 22 — Resumo dos resultados dos ensaios de tenacidade ao ar

Corpo de Carga Ko TR KcTtop*
Prova maxima (N) (MPa.m”0,5) Wlelor Crel ) (MPa.m”0,5)
C(T).FFS.01 39491 98 Né&o 0,052 120
C(T).FFS.02 43358 107 Né&o 0,054 121
C(T).FFS.03 33149 105 Né&o 0,067 135
Média
C(T).FFS 42333 103 X 0,058 125
SE(B).FFS.01 26315 90 Né&o 0,260 266

*Calculado pela Equacéo 22 (API-579)

Figura 153 — Imagem em lupa estereoscépica da regido da pré-trinca, entalhe e propagagdo no
corpo de prova SE(B).FFS.01 ensaiado ao ar
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Tabela 23 — Medidas do tamanho inicial de trinca e comparagdo com as normas de referéncia

SE(B).FFS.01 a1 az as a as as ar as ay Meédia (ag) | B (mm) ao/W
'V[')er‘g'ffienscga 8468 | 8922 | 9101 | 9196 | 9225 | 9212 | 9142 | 8952 | 8,464 9,027 17,540 | 0,51 OK

ASTME1820 | 0559 | 0,105 | 0,074 | 0,169 | 0,98 | 0185 | 0115 | 0075 | 0563 | W(mm) | 17,53 | 5%*B | 0,877
15012135 [ o205 | 0074 [ o169 | o198 | 0185 [ 0115 | 0075 |l Bs 74481 [ 0,761 | 10%*a0 | 0903
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A taxa de aplicacdo de K (dK/dt) durante a parte elastica foi calculada como 3,142
MPa.m%°.st, um pouco acima da faixa recomendada da norma BS 7448 (1991) de 0,5 a
3,0 MPa.m®° s (Tabela 24). A diferenca entre as taxas dos corpos de prova C(T) e SE(B)
se explicam pela aplicacdo de uma taxa de deslocamento de travessdo de 0,5 mm/mine 1
mm/min, respectivamente, além — naturalmente - da diferenca de compliance dos dois

tipos de corpo de prova.

Tabela 24 — Valores de taxa de aplicacdo de K na regido elastica de cada ensaio

Corpo de dK/dt
Prova (MPa.m”0,5.s%)
C(T).FFS.01 0,765
C(T).FFS.02 0,688
C(T).FFS.03 0,692
Média 0,715
SE(B).FFS.01 3,142

O primeiro ensaio SE(B) em meio hidrogenado foi programado com uma taxa de 0,272
MPa.m%°.hora, o que equivale a 7,56E-05 MPa.m®°.s!, taxa similar a utilizada nos
corpos de prova C(T).ISL.02 e C(T).ISL.03 que forneceram valores de Kty validos.
Entretanto, ja supondo valores de Krn superiores aos encontrados nos ensaios com C(T),
0 ensaio foi iniciado em um K aplicado de 46 MPa.m®%, seguindo com patamares de 12

horas e acréscimos de 3,2 MPa.m®®° por patamar.

As curvas carga e deslocamento em fungéo do tempo estéo apresentadas na Figura 154 e
na Figura 155. A carga de falha foi 17389 N, 68% da Prrs obtida no ensaio ao ar (Tabela
26). Com isso a carga Ptw-1 foi definida no patamar anterior como 17187 N (65% de Prrs).
A partir do valor de pré-trinca medido, a carga Prn.1 corresponde a um Krn.1 de 85,7
MPa.m%® (Tabela 25 e Tabela 26). Este valor de Kt no esta validado pela Equagéo 19.
A espessura minima de um corpo de prova para garantir um valor de Ky igual a 85,7

MPa.m?® valido neste material seria de 30,5 mm.
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168
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Figura 154 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova SE(B).ISL.01
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Figura 155 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova SE(B).ISL.01

153



Tabela 25 — Medidas de geometria e tamanho inicial de trinca para todos os corpos de prova
ensaiados em meio

W (mm) B(mm) | as(mm) | ad/W f(a/W)
C(T).I1SL.01 39,55 20,10 20,16 0,510 9,96
C(T).ISL.02 39,98 20,10 20,94 0,524 10,41
C(T).ISL.03 39,92 20,02 20,48 0,513 10,06
C(T).I1SL.04 39,80 20,00 19,89 0,500 9,65
SE(B).ISL.01 17,51 17,46 9,18 0,524 2,88
SE(B).ISL.02 20,90 20,90 11,04 0,528 2,92

Tabela 26 — Resumo dos resultados de carga de falha, Pt1 e Kyu para todos os corpos de prova
ensaiados em meio

E;L%a(ng YoPers P(T::nr Wy | %oPees | 20(mm) M P};T.Hmof’)
C(T).ISL.O1 | 27516 | 65% | 25402 | 60% | 20,16 63,3
C(T).ISL.02 | 26540 | 63% | 25145 | 59% | 20,94 65,1
C(T)ISL03 | 26488 | 63% | 25014 | 61% | 2048 65,2
C(T).ISL.04 | 30677 | 72% | 30330 | 72% | 19,89 734
SE(B).ISL.O1| 17839 | 68% | 17187 | 65% | 9,18 85,7
SE(B).ISL.02| 25168 | x | 24739 X 11,04 96,0

E interessante observar que houve inconsisténcias na leitura de deslocamento pelo LVDT
em diversos patamares, sem alteracdo da carga. A tendéncia destas inconsisténcias foi
sempre de queda no valor de deslocamento registrado (Figura 154 e Figura 155), o que
ndo é compativel com crescimento subcritico — e foram, portanto, desconsiderados. O
fendmeno de relaxacéo detectado pelo aumento do deslocamento durante as 12 horas de
patamar de carga foi avaliado nos patamares limiar (85,7 MPa.m%) e de 72,7 MPa.m®®
(Tabela 27 e Figura 156). O patamar limiar apresenta uma variagdo percentual de 5,33%
enquanto o patamar de 72,7 MPa.m®® apresenta uma variagdo percentual de apenas
1,30%. Apesar do valor significativo de relaxag&o, a taxa de variagdo de deslocamento é
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decrescente, ndo sendo também indicativo de crescimento subcritico de trinca em patamar

de carga.
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Figura 156 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova SE(B).ISL.01 em
dois patamares distintos evidenciando a relaxacéo através do aumento do deslocamento

Tabela 27 — Variacao percentual no registro de deslocamento para o patamar limiar (85
MPa.m%®) e o patamar de K aplicado igual a 72 MPa.m°®°

Carga do K-aplicado Deslocamento Deslocamento Variacéo
patamar (N) (MPa.m?%) inicial (mm) final (mm) Percentual
14578 72,7 1,158 1,173 +1,30%
17187 85,7 1,352 1,424 +5,33%
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A Figura 157 compara a curva Carga vs. tempo para 0 ensaio em meio e 0 ensaio ao ar,
enquanto a Figura 158 apresenta o célculo da taxa dK/dt a partir da curva real de ensaio.
Como esperado, a taxa de 7,56E-05 MPa.m?°.s programada foi executada corretamente.

Tempo (s)- Ensaio FFS ao ar

0 50 100 150 200
30000 ' ' ' 30000
25000 — ' L L 25000
= 20000 A - 20000 =
= ] @
8 | &
& 15000 - — ﬂ - 15000
10000 #'—'—,—,—,—,—,4 - L 10000
—SE(B).ISL.01
5000 - , - 5000
—SE(B).FFS.01
0 —t 0
0 30 60 90 120 150 180

Tempo (h) - Ensaios ISL em meio

Figura 157 — Curvas carga vs. tempo para os corpos de prova SE(B).FFS.01 e SE(B).ISL.01
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0,27 MPa.me’.hora'T,

K - aplicado (MPa.m”0,5)
g

40

30

20 ——SE(B).ISL.01

10 | dK/dt - SE(B).ISL.01

Q9 ——t——t————t—————

0 24 48 72 9% 120 144 168
Tempo (h)

Figura 158 — Curva K-aplicado vs. tempo para o corpo de prova SE(B).ISL.01 com protocolo de
teste modificado com patamares de 12 horas
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De forma similar, o ensaio seguinte (SE(B).ISL.02) foi programado de maneira
alternativa ao preconizado na norma. A norma ASTM F1624 estabelece que uma nova
carga Pmax seria calculada a partir de Prw-1. Em termos de fator de intensidade de tensdes
teriamos um Kuax de 93,5 MPa.m®°. Dividindo este valor pelos 20 patamares
estabelecidos (iniciando em zero), temos um acréscimo por patamar de 4,68 MPa.m®°. A
Tabela 28 resume as taxas AK/At obtidas para tempos de patamar de 2 horas, 4 horas
(conforme norma) e 12 horas, conforme o presente trabalho. Observa-se que mesmo para
tempos de 12 horas a taxa AK/At aplicada ¢ superior as taxas utilizadas neste trabalho e
similar a taxa do corpo de prova C(T).ISL.04, que forneceu valores de Ktx-4 16% acima
do valor de Kth-exe encontrado. Por estes motivos a definicdo do ensaio SE(B).ISL.02
seguiu a filosofia do ensaio anterior, iniciando em um K aplicado de 59,5 MPa.m®°, com
patamares de 12 horas e acréscimos de 1,5 MPa.m®°. Este protocolo de teste resulta em
uma taxa AK/At de 0,125 MPa.m®%.hora!, o que equivale a 3,47E-05 MPa.m%° s, Estes
valores sdo equivalentes ao que foi observado para o corpo de prova C(T).ISL.01, na
regido onde houve um patamar de 38 horas e que determinou o valor de Ktn.eHe para 0s

corpos de prova C(T).

Tabela 28 — Taxas AK/At para diferentes protocolos de ensaio

Kwmax AK/patamar Tempo de AK/At AK/At
(MPa.m?®%) (MPa.m?®%) patamar (h) (MPa.m®5.hora) (MPa.m®5.st)

2 2,34 6,49E-04

93,5 4,68 4 1,17 3,25E-04

12 0,39 1,08E-04

_ 15 12 0,125 3,47E-05

As curvas carga e deslocamento em funcdo do tempo do corpo de prova SE(B).ISL.02
estdo apresentadas na Figura 159. A carga de falha foi 25168 N, ndo comparavel
diretamente aos resultados dos corpos de prova SE(B).FFS.01 ou SE(B).ISL.01 devido
as diferencas de geometria. A carga limiar Pty-2 foi definida no patamar anterior como
24739 N, o que corresponde a um K- de 96,0 MPa.m®® (Tabela 25 e Tabela 26). Este
valor de Kt1 ndo esta validado pela Equacdo 19. A espessura minima de um corpo de
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prova para garantir um valor de Ky igual a 96,0 MPa.m?® valido neste material seria de
39,3 mm. A Figura 160 apresenta o calculo da taxa dK/dt a partir da curva real de ensaio.
A taxa executada de 3,92E-05 MPa.m%° s foi proxima da taxa de 3,47E-05 MPa.m?°.s"
! programada (Figura 161 e Tabela 29).
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Figura 159 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova SE(B).ISL.02
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Figura 160 — Curva K-aplicado vs. tempo para o corpo de prova SE(B).ISL.02 com protocolo de
teste modificado com patamares de 12 horas

Tabela 29 — Valores de taxa de aplicacdo de K em cada ensaio

Cg:r;?/ : € (MPgrﬁfc},S.s% Relagéo entre taxas

C(T).FFS.01 0,765

C(T).FFS.02 0,688 ~1000x
C(T).FFS.03 0,692

C(T).IsL.01 7,27E-04 100%
C(T).ISL.01' 3,48E-05 5%
C(T).ISL.02 8,75E-05 12%
C(T).ISL.03 5,56E-05 8%
C(T).ISL.04 1,50E-04 21%
SE(B).ISL.01 7,56E-05 10%
SE(B).ISL.02 3,92E-05 5%
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Figura 161 — Valores de taxa de aplicacdo de K em cada ensaio

O resultado de um valor de Ktn-2 superior ao valor de Ktw-1 €, & primeira vista, inesperado,
considerando que o ensaio SE(B).ISL.02 foi realizado em taxa de aplicacdo de K de 50%
do ensaio anterior e em corpo de prova 21 x 21 mm, contra 17,5 x 17,5 mm. Ambos
aspectos favoreceriam resultados inferiores. Apesar disto, ambos o0s resultados sé&o
extremamente elevados, quando comparados com os dados ao ar. A Figura 162 e Figura
163 apresentam as curvas K-aplicado vs. CMOD para todos os corpos de prova SE(B).
Os ensaios no meio foram monitorados por um clip-gage com a parte eletrdnica fora do
meio agressivo e protegida. Vale frisar que valores calculados de K aplicado acima de 65
MPa.m%® e 71 MPa.m®®° ndo sdo validos pela Equacéo 19 para os corpos de prova 17,5 x

17,5 mm e 21 x 21 mm, respectivamente.

A primeira observacdo é em relacdo ao aumento de CMOD em niveis de carga constante
(Figura 164 — SE(B).ISL.02 em detalhe). O aumento de CMOD para todos os patamares
é condizente com o efeito de relaxag¢do observado tambem através do LVDT da maquina
de teste (Figura 155). Este efeito é maior quanto mais proximo da carga de falha e acaba
por alterar a “flexibilidade efetiva” do corpo de prova em relagdo ao corpo de prova ao
ar, mesmo sem propagacao real de trinca. No valor de K da falha o CMOD dispara,

condizente com a regido Il de propagacdo de trincas em meio.
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A segunda observacao (critica e que pode justificar a dispersao dos resultados) é que os

patamares de K proximos da falha estdo em valores proximos e inclusive acima de Kg e,

consequentemente, em niveis de perda de linearidade da curva K x CMOD ao ar. Logo,

a regido a frente da trinca apresenta niveis de deformacdo plastica significativos e

distantes da condicdo linear elastica.
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Figura 162 — Curvas K-aplicado vs. CMOD para os corpos de prova SE(B).FFS.01,

SE(B).ISL.01 e SE(B).ISL.02
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Figura 163 — Detalhe da Figura 162. Curvas K-aplicado vs. CMOD para 0s corpos de prova
SE(B).FFS.01, SE(B).ISL.01 e SE(B).ISL.02
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Figura 164 — Curva K-aplicado vs. CMOD para o corpo de prova SE(B).ISL.02 identificando os
patamares de interesse.
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As fractografias em MEV dos corpos de prova SE(B) refletem a diferenca de
comportamento mecanico observada nos ensaios ao ar e nos ensaios em meio (Figura 165
a Figura 167). Apesar do crescimento subcritico de trinca devido & fragilizagdo por
hidrogénio, o aspecto da regido de propagacao difere completamente do que foi observado
nos corpos de prova C(T) com orientacdo R-L. Os patamares perpendiculares a frente de

trinca, causados pelas inclusdes alongadas, ndo foram observados.

100 pm Mag= 60X Signal A = SE1 EHT =20.00 kV
! WD =15.0mm Scan Rotation = 359.0 Spot Size =429

Figura 165 — Fractografia em MEV com magnificacdo de 60x da regido de transicdo entre a pré-
trinca de fadiga e a propagacéo subcritica — SE(B).ISL.01
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10 pm Mag= 600X Signal A= SE1 EHT =20.00 kV
ki WD =150 mm Scan Rotation = 353.0 ° Spot Size =429

Figura 166 — Fractografia em MEV com magnificacdo de 600x da regido de transicao entre a
pré-trinca de fadiga e o crescimento subcritico por mecanismo de quasi-clivagem —
SE(B).ISL.01

)
- )74 2N <I- ’ £ B s ‘Mi; x.‘.‘ )
10 pm Mag= 1.00KX Signal A = SE1 EHT =20.00 kV
A WD =150 mm Scan Rotation = 359.0 ° Spot Size = 429

Figura 167 — Fractografia em MEV com magnificacdo de 1000x da regiéo de transi¢édo entre a
pré-trinca de fadiga e o crescimento subcritico por mecanismo de quasi-clivagem —
SE(B).ISL.01
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IV.5 Tracdo uniaxial entalhado — Fast Fracture Strength

As curvas Carga x Deslocamento dos ensaios ao ar em taxa convencional séo
apresentadas na Figura 168. Foi utilizado o deslocamento registrado pelo LVDT da
maquina de tracdo, ja que nao foi empregado extensdmetro axial devido a impossibilidade
de utiliz&-lo no meio agressivo e pelo fato da deformacdo se concentrar na regido do
entalhe. As trés curvas apresentaram comportamento semelhante, com valores de carga

maxima préximos (Tabela 30).

A tensdo remota (longe do entalhe) e na secdo reduzida do entalhe (tenséo entalhe) foram
calculadas a partir dos valores de carga maxima e estdo reportadas na Tabela 30. A Figura
169 apresenta as curvas de ambas as tensdes em fungéo do deslocamento para o corpo de
prova TUE.FFS.01. Os limites de escoamento e resisténcia desta mesma corrida de
material estdo identificados no grafico. Observa-se que o célculo de tensdo na secao
remanescente é consideravelmente superior ao limite de resisténcia em corpo de prova
liso, evidenciando o efeito de restricdo da deformacéo plastica causado pelo entalhe.
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0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1
Deslocamento - LVDT (mm)

Figura 168 — Curvas carga vs. deslocamento (LVDT) para os ensaios ao ar TUE.FFS em taxa
convencional
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Figura 169 — Curvas tensdo vs. deslocamento para a tensdo remota e a tenséo calculada na secdo
remanescente do entalhe — Corpo de prova TUE.FFS.01

Tabela 30 — Resumo dos resultados dos ensaios de tracdo ao ar (TUE.FFS)

Raio do | Diametro Carga Tensdo no %L.imite de

entalhe | doentalhe | Maxima (N) | entalhe (MPa) Resisténcia
TUE.FFS.01| 0,049 2,778 7786 1285 139%
TUE.FFS.02 | 0,049 2,768 7802 1297 140%
TUE.FFS.03| 0,051 2,817 7799 1251 135%
- IRER 7796 1277 138%
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IV.6 Tracdo uniaxial entalhado — Incremental Step Loading

Tomando como base o valor de Prrs médio de 7796 N definido pelos ensaios ao ar em
taxa convencional, o primeiro ensaio em meio foi conduzido com 20 patamares de 5%
desta carga e duragdo de 12 horas cada. O corpo de prova TUE.ISL.01 falhou com uma
cargade 7372 N, ou seja, 95% Prrs, indicando pouca suscetibilidade ao meio hidrogenado
nesta configuragéo (Figura 170 e Figura 171). A carga Ptn-1 foi de 7015 N — 90% Prrs. A
definicdo de Pmax para o0 ensaio seguinte conforme a norma ASTM F1624 consiste em
multiplicar Ptw.1 por 1,1, 0 que neste caso resulta em uma carga similar a Prrs utilizada
no primeiro ensaio. O perfil de carregamento foi baseado portanto em Pmax €, novamente,
a carga de falha foi de 94% Prrs, enquanto a carga PtH-2 foi de 89% Prrs (Figura 172 e
Figura 173).

9000 -1
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5000 | Las
7000 <[ 08 g
____' = = 0:7 —
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Z .|
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o q‘ - 0,4 g
3000 :
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70 — —Carga (N) o to2 o
1000 == — Deslocamento (LVDT) 01 g
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Figura 170 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova TUE.ISL.01
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Figura 171 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova TUE.ISL.01
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Figura 172 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova TUE.ISL.02
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Figura 173 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova TUE.ISL.02

Os valores de PtH-1 e Pth-2 j& s@o validos pelo critério de 5% de diferenga entre valores
de PtH. Entretanto, de forma a verificar se os ensaios estdo sendo suficientemente criticos
foi realizado um terceiro ensaio aumentando o nivel de carga inicial para 75% Prrs €
executando patamares de 24 horas. O corpo de prova TUE.ISL.03 chegou a falha no
patamar de carga de 6945 N, com uma carga PrH.3, portanto, de 6752 N (87% Prrs)
(Figura 174). A reducdo em relacdo aos ensaios anteriores ndo é significativa e o valor de

Pth-3 pode ser considerado como PrtH-exe com relagdo tanto ao valor de PtH.1 0u Prh-2.

Um ultimo ensaio (TUE.ISL.04) foi realizado com apenas 3 patamares de carga, com
duracdo de 80 horas cada um. Os patamares foram de 6361 N, 6557 N e o Gltimo 6752 N
— exatamente a carga limiar Ptn-3 encontrada com TUE.ISL.03, de forma a confirmar este
valor de carga como limiar. O ensaio foi conduzido até o final (240 horas — 10 dias), sem
ruptura (Figura 175). O corpo de prova foi levado ao forno por 1 hora a 204°C, de forma
demarcar por oxidacdo (heat tinting) qualquer trinca nucleada no fundo do entalhe. Em
seguida, o corpo de prova foi imerso em nitrogénio liquido e aberto em taxas dinamicas
de forma a conservar a superficie de fratura e destacar a fratura de abertura como clivagem
classica. Ndo foi observada nenhuma nucleagéo de trinca. As fractografias em MEV do
corpo de prova TUE.ISL.04 sdo discutidas em detalhe na Se¢éo IV.7.
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Os resultados de cargas de falha e cargas limiares estdo resumidos na Tabela 31. Ja a
Figura 179 resume os resultados de todos os corpos de prova de tragdo uniaxial entalhados
ao ar e em meio em um Unico grafico Carga x Tempo. O dimensional de todos os corpos

de prova, obtido em projetor de perfil esta reportado na Tabela 33
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Figura 174 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova TUE.ISL.03
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Figura 175 — Curvas carga e deslocamento vs. tempo para o corpo de prova TUE.ISL.04

Tabela 31 — Resumo dos resultados dos ensaios de tracdo em meio (TUE.ISL)

Raio do entalhe | Diametrodo | Cargade | , o
(mm) entalhe (mm) | Falha (N) YoPees | Prin (N) | %6Pees
TUE.ISL.01 0,046 2,764 7372 95% 7015 90%
TUE.ISL.02 0,043 2,791 7322 94% 6944 89%
TUE.ISL.03 0,040 2,777 6945 89% 6752 87%

A taxa de deformagcéo efetiva em todos os ensaios foi calculada a partir da metodologia

sugerida na norma ASTM F1624: dividindo a taxa de carregamento (Ac/At) em unidades

de MPa/s pelo médulo de elasticidade em MPa (210.000 MPa). Os valores encontrados

estdo reportados na Tabela 32. A Figura 176 ilustra a taxa de aplicacdo de carga nos

ensaios em meio. A maior taxa efetiva aplicada nos ensaios em meio foi de 7,17E-09
(TUE.ISL.01), enquanto a menor taxa foi de 5,32E-10 (TUE.ISL.04), ambos valores sdo

inferiores ao limite minimo de 10® s sugerido na norma ASTM G129 para ensaios de
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Baixa Taxa de Deformacéo e inferiores ao valor de taxa de deformacéao invariante nos

ensaios de Scully & Moran (1990) — Figura 177 replicada a seguir.

Tabela 32 — Valores de taxa de aplicacdo de carga, tensao e taxa de deformacéo para todos 0s

corpos de prova

| Ap/patamar | Duragio | AP/At | @Entalhe | Ac/At UEELE
Identificacdo deformacéo
CP FFS (N/s )
) M) | e | mm | Pay | @)
TUE.FFS.01 - - 107,7 2,778 1,78E+01 8,46E-05
TUE.FFS.02 - - 107,8 2,768 1,79E+01 8,53E-05
TUE.FFS.03 - - 106,4 2,817 1,71E+01 8,13E-05
TUE.ISL.01 390 12 32,5 2,764 1,50E-03 7,17E-09
TUE.ISL.02 386 12 32,2 2,791 1,46E-03 6,95E-09
TUE.ISL.03 192 24 8,0 2,777 3,68E-04 1,75E-09
TUE.ISL.04 195 80 2,4 2,778 1,12E-04 5,32E-10
8000
7000 j
6000 | _ P
Z 5000 i
© | ——TUE.ISL.01
Q0 4000
p= ] === dP/dt - TUE.ISL.01
O 3000 - ——TUE.ISL.02
2000 — ----- dP/dt - TUE.ISL.02
. ~TUE.ISL.03
1000 4 dP/dt - TUE.ISL.03
0 Ii T T T ;I T T I T 1
0 50 100 150 200 250
Tempo (h)

Figura 176 — Curvas carga vs. tempo para calculo da taxa de aplicacdo de carga (AP/At) nos
ensaios em meio (TUE.ISL)
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Figura 177 — Percentual de reducdo de area em funcéo da taxa de deformacéo para um aco AlSI
4340 (LE: 1207MPa) testado em &gua do mar sintética (ASTM D1141-75) em dois potenciais
catddicos (Scully & Moran, 1990).

Da mesma forma que para os corpos de prova de mecénica da fratura, durante todos os
ensaios foi registrado o valor de pH, em geral a cada 24 horas. O registro era executado
antes da renovacdo da solucdo e logo apos a troca. Os valores pontuais de pH para os
corpos de prova de tracdo entalhados estdo mostrados na Figura 178 ligado por retas, que
indicam o aumento o pH com o decorrer do ensaio, devido a aplicacdo de protecdo
catddica. O pH variou de 6,0 a 8,0 em todos 0s corpos de prova, com uma taxa de aumento

de um a dois pontos de pH a cada 24 horas ou 48 horas.
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Figura 178 — Medidas de pH ao longo dos ensaios em corpos de prova de tracdo entalhados
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Figura 179 — Curvas carga vs. tempo para 0s ensaios ao ar em taxa convencional (TUE.FFS) e para os ensaios em meio (TUE.ISL)
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Tabela 33 — Dimensional de todos corpos de prova obtido em projetor de perfil

Raiodo | Inclinacéo Abertura Profundidade | Comprimento Raio Comprimento Diametro do
Identificacio CP Entalhe | do entalhe do entalhe do entalhe Total adocamento Util Entalhe

(mm) (°) (mm) (mm) (mm) (mm) (mm) (mm)
TUE.FFS.01 0,049 60,130 0,600 0,502 100,020 24,800 24,910 2,778
TUE.FFS.02 0,049 60,150 0,609 0,508 99,980 24,560 26,440 2,768
TUE.FFS.03 0,051 60,190 0,599 0,487 100,030 18,220 25,380 2,817
TUE.ISL.01 0,046 59,450 0,596 0,509 100,110 17,710 24,670 2,764
TUE.ISL.02 0,043 59,860 0,614 0,507 100,060 25,450 24,990 2,791
TUE.ISL.03 0,040 59,780 0,602 0,498 99,990 26,030 24,270 2,777
TUE.ISL.04 0,040 60,340 0,611 0,495 100,030 20,580 25,080 2,778
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IV.7 Fractografias — Ensaios de Tracédo Uniaxial Entalhado

Devido ao efeito de restricdo a deformacao plastica causado pelo entalhe, ndo € observada
a fratura taca cone tipica de ensaios de tragdo nem mesmo nos corpos de prova ao ar
(Figura 180).

Da Figura 181 a Figura 183 sdo apresentadas as fractografias dos corpos de prova
TUE.FFS.01 a 03, com uma visao geral do corpo de prova e uma fractografia em detalhe
da regido do fundo de entalhe. A superficie de fratura apresenta caracteristicas de
rasgamento ductil a partir do fundo do entalhe até o centro do corpo de prova, com uma
superficie de fratura inclinada ja a partir do fundo do entalhe. A regido mais proxima do
fundo do entalhe apresenta dimples irregulares com caracteristicas de cisalhamento,
enquanto pouco depois desta regido ja se observam dimples mais regulares. Estas

observacdes sdo similares em todo o perimetro das amostras.

TUE.FFS.01 TUE.FFS.02 | TUE.FFS.03

L AT R

; >

»

LS

» 3
- oy

Figura 180 — Fotos em lupa estereoscépica da lateral dos corpos de prova ensaiados ao ar
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 TUE.FFS.01

|1_9‘0 pm Mag= 60X Signal A = SE1 EHT = 20.43kV

! 10 pm Mag= 100KX Signal A = SE1 EHT = 2043 kv

I

Figura 181 — Fractografias em MEV do corpo de prova TUE.FFS.01. Visdo geral e detalhe do
fundo do entalhe.
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TUE.FFS.02

100 um Mag= 60X Signal A = SE1 EHT = 2043 kV

10 um Mag= 1.00KX Signal A= SE1 EHT = 2043 kV ]
— ¥
2

Figura 182 — Fractografias em MEV do corpo de prova TUE.FFS.02. Visdo geral e detalhe do
fundo do entalhe.
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Figura 183 — Fractografias em MEV do corpo de prova TUE.FFS.03. Visdo geral
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fundo do entalhe.
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A primeira distincdo mais clara entre a superficie de fratura dos corpos de prova ensaiados
em meio hidrogenado e aqueles ao ar € o surgimento de um anel de propagacéo plana a
partir do fundo do entalhe e ao redor de toda a amostra, sendo visivel mesmo em lupa
estereoscopica (Figura 184). Este modo de falha corresponde a aproximadamente 15% da
area de fratura nos corpos de prova TUE.ISL.01 e TUE.ISL.02, com os 85% restantes
correspondendo a fratura fibrosa e inclinada no centro do corpo de prova. A profundidade
desta zona foi de 170 um, valor obtido a partir da média de oito medi¢cdes em diferentes

quadrantes, no corpo de prova TUE.ISL.02.

Da Figura 185 a Figura 189 sdo apresentadas as fractografias em detalhe dos corpos de
prova TUE.ISL.01 a 03, com uma visdo geral do corpo de prova e fractografias em maior
magnificacdo da regido do fundo de entalhe. A regido de propagacédo plana a partir do
fundo do entalhe corresponde ao crescimento subcritico devido a fragilizacdo por
hidrogénio, com caracteristicas claras de quasi-clivagem. Ap0s esta regiao a superficie de
fratura € inclinada com presenca de dimples, similar ao que foi anteriormente observado

nos corpos de prova ao ar. Esta sequéncia de propagacdo estd de acordo com as

observacdes de Beachem (1972) — Secéo 11.1.5.

Figura 184 — Fractografia em lupa estereoscépica do corpo de prova TUE.ISL.01.
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100 pm Mag= 100X Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV
= WD = 05mm

0 pm Mag= 600X Signal A = SE1 EHT = 20.00 kY
H WD = 95 mm

= B

Figura 185 — Fractografias em MEV do corpo de prova TUE.ISL.01. RegiBes observadas em
maiores magnificacdes estdo destacadas em amarelo
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Figura 185 — Fractografias em MEV do corpo de prova TUE.ISL.01. RegiGes observadas em
maiores magnificagdes estdo destacadas em amarelo

100 pm Mag= 60X Signal A = SE1 EHT = 20.00kV
H WD = 8.0 mm

Figura 186 — Fractografia em MEV do corpo de prova TUE.ISL.02
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30 ym Mag= 300X Signal A = SE1 EHT = 20.00 KV
= WD = 9.5mm

10 pm Mag= 600X Signal A = SE1 EHT =20.00kV
£ WD = 95mm

Figura 187 — Fractografias em MEV do corpo de prova TUE.ISL.02. Regides observadas em
maiores magnificacdes estdo destacadas em amarelo.
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10 pm Mag= 100KX  Signal A=SE1 EHT = 20,00 kV
= WD = 9.5mm

3

pm Mag= 300KX  Signal A=SE1 EHT = 2000 kV
= WD = 9.5mm

Figura 187 — Fractografias em MEV do corpo de prova TUE.ISL.02. RegiGes observadas em
maiores magnificacdes estdo destacadas em amarelo.
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TUE.ISL.03

, i

2 ¢
e ’
EHT = 20.00 kV Signal A = SE1
WD= 7.5mm | Probe = 200 pA

200 pm

Mag= 50 X L PETROBRAS

Figura 188 — Fractografia em MEV do corpo de prova TUE.ISL.03

As fractografias da regido do fundo do entalhe do corpo de prova TUE.ISL.04 (ensaiado
até a carga Ptn-3 sem apresentar ruptura) estdo na Figura 190. Observa-se claramente que
a clivagem tipica de acos ferriticos em baixa temperatura inicia junto ao fundo do entalhe,
sem nenhuma regido com aparéncia de quasi-clivagem ou dimples. A Figura 191 compara
0s aspectos da regido de iniciacdo entre os corpos de prova TUE.ISL.02 e 04,
evidenciando as diferengas entre 0 mecanismo de clivagem em baixa temperatura e de

propagacdo subcritica devido a fragilizacao por hidrogénio (“quasi-clivagem”).
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20 pm EHT =20.00 kv Signal A= SE1

-}
Mag = 500 X P———— | Probe = 200 pA LL] PETROBRAS

10 pm Mag= 2.00K X EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 =
— agn & WD = 8.0 mm IProbe= 200pA | PETROBRAS

Figura 189 — Fractografias em MEV do corpo de prova TUE.ISL.03. RegiBes observadas em
maiores magnificacGes estdo destacadas em amarelo.
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10 um Mag= 1.50KX Signal A = SE1 EHT = 20.00 kv
| WD =10.5 mm Scan Rotation = 359.0 ° Spot Size = 429

10 pm Mag= 250KX Signal A = SE1 EHT = 20.00 kv
—

WD =10.5mm Scan Rotation = 359.0 ° Spot Size =429

Figura 190 — Fractografias em MEV do corpo de prova TUE.ISL.04. RegiGes observadas em

maiores magnificacGes estdo destacadas em amarelo.
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Figura 191 — Detalhes da regido de iniciacdo nas superficies de fratura dos corpos de prova
TUE.ISL.02 e 04, evidenciando a diferenga entre 0 mecanismo de clivagem em baixa
temperatura e de propagacao subcritica devido a fragilizagdo por hidrogénio
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V DISCUSSAO

V.1 Comparagdo com resultados de literatura — 6TH-eHE

Conforme exposto e explicado nas se¢des anteriores, foram obtidos valores de KtH-eHe
de 63 MPa.m®° e 85 MPa.m®®° para os corpos de prova C(T) e SE(B), respectivamente.
Esta diferenca significativa se deve ao efeito de orientagéo (R-L vs. L-R) e localizagdo da
trinca (nucleo vs. meio raio) — (Figura 133 e Figura 134).

Os resultados de tracdo uniaxial em corpos de prova entalhados resultaram em uma carga
limiar 87% da Prrs e correspondente a uma tenséo remota de 604 MPa (didmetro da se¢do
de 3,77 mm). A tensdo correspondente na secdo reduzida, do entalhe, é de 1115 MPa
(diametro da secdo de 2,78 mm).

Nesta secdo, estes valores serdo comparados a valores da literatura e discutidos. E
importante frisar que ensaios em meio agressivo possuem uma dependéncia significativa
dos procedimentos experimentais, do tipo de corpo de prova utilizado, da agressividade
do meio e do material empregado. Existe na literatura uma grande quantidade de
resultados quantitativos para acos de alta-resisténcia e ultra-alta-resisténcia. Para acos
baixa liga de menor resisténcia € mais comum encontrar resultados de ensaios
comparativos como baixa taxa de deformacdo (BTD — Sec¢do 11.2). Os resultados
encontrados serdo comentados quando houver divergéncias significativas em relacdo aos

procedimentos utilizados neste trabalho.

A Figura 192 apresenta resultados de razdo de tensdo de falha em corpos de prova
entalhados com diferentes fatores de concentracdo de tensdo para acos baixa-liga Fe-Ni-
Cr-Mo e Fe-Cr-Mo testados em hidrogénio gasoso e ao ar. Estes resultados foram obtidos
a partir dos documentos “Technical Reference on Hydrogen Compatibility of Materials -
Low-Alloy Ferritic Steels” editados por San Marchi & Somerday (2005) para o Sandia
National Laboratories. Os artigos de referéncia para os resultados sdo Loginow & Phelps
(1975) e Walter. & Chandler (1969). Os resultados foram obtidos em 69 MPa Ho,
resultando possivelmente em valores de concentragdo de hidrogénio difusivel superiores
ao meio de protegdo catodica a -1100 mV Ag/AgCl utilizado neste trabalho. Isto
justificaria as razées menores mesmo para entalhes menos criticos. A importancia do

meio de ensaio sera discutida na se¢éo V.2.
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Figura 192 — Razdo entre a tensdo de falha em meio e ao ar para corpos de prova entalhados
testados em hidrogénio gasoso (Loginow & Phelps (1975) e Walter. & Chandler (1969) apud
San Marchi & Somerday (2005)).

Rorvik et al. (2014) realizaram uma série de testes simplificados em parafusos M10x80
que apresentaram falha em operacdo. Os ensaios foram realizados em controle de
deformacdo, registrando a deformacdo global aplicada — calculada a partir do
alongamento uniforme da cabeca do parafuso até a primeira regido de filetes. Os fixadores
foram ensaiados sem usinagem, em um dispositivo mostrado na Figura 193. O dispositivo
e os fixadores foram imersos em &gua do mar sintética e polarizados por anodos de
aluminio conectados ao dispositivo. Parafusos com diferentes niveis de dureza foram pré-
carregados em varios niveis de deformacéo e expostos no meio de teste de 2 semanas a 1

més. Os resultados obtidos estdo reproduzidos na Figura 194.

Observa-se que para durezas abaixo de 400-420 HV sé ocorrem falhas devido a
fragilizacdo por hidrogénio em niveis de deformacéo plastica significativa e em valores
ja proximos da falha ao ar, especialmente abaixo de 380 HV. Nos niveis de dureza
préximos e acima de 420 HV, as falhas ocorrem préximo do escoamento, em niveis de
deformacgé@o muito abaixo do valor registrado ao ar. S&o necessarias algumas observagoes

em relacédo ao procedimento de ensaio:

e O uso de agua do mar sintética favorece a deposicao de camada calco-magnesiana

que pode prejudicar a entrada de hidrogénio, reduzindo a severidade do meio;
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e A polariza¢do por anodo de aluminio imerso na mesma solugdo ao invés de
potenciostatos pode favorecer a contaminacao da solugdo com subprodutos das
reacOes de corroséo e acarretar um aumento mais significativo do pH da solugéo.
Os autores ndo mencionaram nenhum procedimento de troca de solucao;

e O uso de fixadores e ndo corpos de prova, aliado ao uso da deformagao global
como parametro de referéncia dificulta a obtencdo de critérios claros e

independentes da geometria e do set-up utilizado;

N&o obstante, os resultados apresentam tendéncias esperadas para a resisténcia a
fragilizacdo por hidrogénio em relacdo a resisténcia mecanica (representada pela dureza).
Tomando os resultados com durezas proximas de 280 HV e, portanto, proximas dos
valores do material testado nesta dissertacdo, observa-se que deformac@es globais de
2,9% a 3,3% levaram a falha devido a fragilizacdo por hidrogénio. Estes valores sdo de
83% a 94% do valor de falha ao ar (~3,5%). Embora seja uma razéo de deformacodes
plasticas, o resultado é condizente com o observado para 0s corpos de prova de tracdo
uniaxial entalhados. Ou seja, os valores de carga para falha na presente dissertacdo
também foram significativamente proximos dos valores de falha ao ar e a iniciacéo é
controlada, provavelmente, pelo nivel de deformagdo no fundo do entalhe em V. O
entalhe no caso apresenta um efeito de concentracdo de tensGes muito superior ao
geralmente observado em fixadores (Ki ~ 10,6). Colocando de outra forma: corpos de
prova de tracdo ou fixadores em acos baixa liga com durezas inferiores a 380 HV podem
apresentar fragilizacdo por hidrogénio em condicdes de protecdo catddica tipicas, desde
que exista um concentrador de tensfes: uma regido de fundo de filete ou de transicdo de
geometria (cabeca de parafusos), o que garante deformacao plastica significativa e niveis

de tensdo superiores aos limites de escoamento e resisténcia.
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Figura 193 — Foto do dispositivo de teste de fixadores com anodo de aluminio conectado. O
dispositivo e 0 anodo sdo imersos em cubas de vidro com agua do mar sintética (Rorvik et al.,

2014)
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Figura 194 — Resultados de falha ou resisténcia a fragilizacéo por hidrogénio para diferentes

niveis de dureza e deformacéo aplicada (Rorvik et al., 2014)
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Nanninga (2015) realizou ensaios em agos baixa liga com corpos de prova de tracéo
uniaxial entalhados, em meio de protecdo catddica e ao ar, também pela técnica de
carregamento incremental. Foram realizados testes para diferentes composicoes
quimicas, microestruturas e tratamentos termicos. Entretanto, existem algumas

divergéncias com o procedimento experimental da presente dissertacéo:

e Asamostras foram revestidas por epoxy em toda a secao util, exceto pelo entalhe;

e Asolucdo de 3,5% NaCl foi colocada em copos de isopor (Styrofoam®) adaptados
aos corpos de prova. O potencial de polarizacdo foi de -1200 mVscg;

¢ Na&o foi mencionado nenhum procedimento de troca de solugdo ou monitoracdo
do pH;

e O perfil de carregamento mais lento usado ¢é do tipo (10/5/1,4), totalizando 50
horas de ensaio apenas;

¢ Nd&o foi realizada pré-hidrogenacéo;

e O corpo de prova tem dimensBes distintas, resultando em um fator de

concentracdo de tensdes menos critico;

O fator de concentracdo de tensdes foi avaliado também através da metodologia
apresentada em Noda & Takase (1999). A Figura 195 apresenta a posi¢do relativa dos
dois entalhes no diagrama de definicéo do tipo de entalhe. O entalhe de Nanninga (2005)
se encontra na fronteira entre a regido 1 e a regido 3, sendo calculado pela regido 1, com
as equacdes para entalhes agudos, da mesma forma que o entalhe dos corpos de prova

usados na presente dissertacdo. Os resultados estdo na Tabela 34.
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Figura 195 — Diagrama de definicéo do tipo de entalhe conforme metodologia de Noda &
Takase (1999). Os entalhes comparados estdo marcados no gréafico.

Tabela 34 — Fatores de concentracdo de tensdes para 0s corpos de prova de tragdo entalhados
conforme Noda & Takase (1999).

SEMES R eone D EE Dissertacéo Nanninga (2005)
tensdes
Kin 577 3,38
Kig 10,60 7,15

A Figura 196 apresenta o resumo dos resultados de Nanninga (2005) para 0s ensaios ao
ar e para os ensaios em meio. Observa-se que o valor da tensdo de falha (calculada na
secdo reduzida) aumenta com o aumento de dureza para 0s ensaios ao ar, enquanto no
meio ocorre 0 oposto. As linhas de tendéncia para ambos os grupos de dados apontam um
valor de convergéncia em 310 HV e 1606 MPa. Poderiamos considerar que para durezas
abaixo de 310 HV — e na configuracao de corpo de prova do trabalho de Nanninga (2005)
- 0 efeito do meio ndo seja perceptivel, tendo resultados de tensdo de falha similares aos
dos corpos de prova ao ar. Este ndo era o0 caso para 0s ensaios controlados por deformacéo
de Rorvik et al. (2014) — Figura 194.

Infelizmente, ndo estdo disponiveis resultados de Nanninga (2005) em niveis de dureza
inferiores a 330 HV. Os resultados do presente trabalho foram plotados para o valor de
dureza de 26 HRC (272 HV), correspondente a localizacdo de meio-raio onde foram

retirados os corpos de prova de tracdo. Foram plotados os trés resultados ao ar e o valor
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de tensdo limiar na se¢do reduzida, correspondente a carga limiar PtH-exe obtida no corpo
de prova TUE.ISL.03 (6752 N). A correlacdo dos resultados ao ar com 0 ajuste
logaritmico extrapolado é razoavel, considerando a dispersdo dos resultados usados para
0 ajuste. A partir das observacdes de Rorvik et al. (2014), onde resultados abaixo de 360
HV apresentam uma diferenca praticamente constante entre a tensdo limiar de falha em
meio e ao ar, a curva de ajuste dos ensaios ao ar foi rebaixada para representar os
resultados esperados em meio para ensaios abaixo de 360 HV. Novamente, observa-se
uma boa correlacdo com o resultado apresentado neste trabalho e a estimativa do ajuste

logaritmico extrapolado.
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Figura 196 — Dados de tensdo de falha na se¢do reduzida para ensaios ao ar e tensdo limiar em
meio do trabalho de Nanninga (2005), com ajustes logaritmicos e comparagdo com 0s
resultados do presente trabalho.

Estas correlacBes apesar de razoaveis ndo possuem uma justificativa fisica direta, ja que
0 parametro de comparacdo utilizado é somente a tensdo na se¢do reduzida, o que ndo
leva em consideracdo os valores de concentracdo de tenséo distintos (Tabela 34). A Figura
197 apresenta estes valores corrigidos com o fator de concentracdo de tensdes. Os valores
do presente trabalho se encontram completamente fora das linhas de tendéncia
construidas a partir dos resultados de Nanninga (2005). Em um primeiro momento, isto

causa certa surpresa, ja que os valores de tensdo corrigidos estariam mais proximos da
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tensdo real no fundo do entalhe em cada um dos corpos de prova com geometria distinta.
Entretanto, o fator de concentracdo de tensdes é um fator tedrico, baseado na teoria da
elasticidade e desconsidera a curva tensdo x deformacdo verdadeira do material (Pilkey
& Pilkey, 2008). Na realidade, a tensdo no fundo do entalhe ¢ limitada pelo escoamento
e deformacdo plastica. Inclusive, dependendo do nivel de resisténcia mecéanica do aco, a

fragilizagdo por hidrogénio pode ser controlada por tenséo ou deformacéo.
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Figura 197 — Dados de tensdo de falha na se¢do reduzida para ensaios ao ar e tensdo limiar em
meio da Figura 196 corrigidos pelos fatores de tensdes (Tabela 34) com ajustes logaritmicos e
comparagdo com os resultados do presente trabalho.

Lufrano & Sofronis (1998a) demonstraram através de analise numérica que em
temperatura ambiente e em sistemas de baixa fugacidade, como ferro e acos de baixa
resisténcia (limite de escoamento simulado de 250 MPa), hidrogénio tende a acumular
mais nas regides de elevada deformacédo plastica, onde a quantidade de armadilhas é
maior (especialmente discordancias). Portanto, em agos de baixa resisténcia e situacdes
de elevada deformacdo plastica, como em entalhes ou trincas embotadas, com
deformacéo pléastica superior a ~2,0%, a concentracao de hidrogénio préxima a superficie
da trinca ou do entalhe serd superior a concentragdo de hidrogénio no pico de tensdo
hidrostatica. J& em um aco de alta resisténcia (limite de escoamento simulado de 1200

MPa), mesmo com valores de deformacdo plastica de 2,3%, a concentracdo maxima de
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hidrogénio ocorre no pico de tensdo hidrostatica e ndo na superficie do entalhe. Estas
conclusdes foram corroboradas por diversos outros trabalhos: Lufrano & Sofronis (1996,
1998Db), Sofronis & Lufrano (1999), Nibur et al. (2010), Nibur et al. (2013), Dadfarnia et
al. (2011).

A Figura 198 apresenta os resultados de Wang et al. (2005a) com corpos de prova
entalhados para um ago de alta resisténcia (1320 MPa). Os autores utilizaram 3 tipos de
entalhes com diferentes fatores de concentracdo de tensdo (2,1; 3,3 e 4,9) e mediram o
teor de hidrogénio difusivel ap6s ensaio atraves da técnica de espectrometria de dessorcao
térmica (TDS). Os ensaios foram realizados em baixa taxa de deformacao (BTD), com
registro da tensdo maxima na secdo reduzida (NTS - Notch Tensile Strength). A taxa de
deslocamento méxima para garantir valores invariantes foi definida em outro trabalho dos
autores (Wang et al., 2005c). Os resultados de tensdo méaxima na secao reduzida em
funcdo do teor de hidrogénio difusivel estdo na Figura 198a. As curvas apresentam o
comportamento esperado com reducdo da tensdo com aumento do teor de hidrogénio e
valores menores para os entalhes mais agudos. Com o auxilio de analise numérica os
autores avaliaram a tensdo maxima principal e a concentracdo de hidrogénio a frente dos
entalhes (Figura 198b e Figura 198c). Observa-se claramente que o pico de concentracdo
de hidrogénio acompanha a localizacdo do pico de tensdo méxima principal. E, conforme
sugerido pelas conclusdes de Lufrano & Sofronis (1998), ao plotar os resultados em
funcdo dos picos de tensdo maxima principal e dos picos de concentracao de hidrogénio
(Figura 198d), todos os entalhes convergem para uma Unica curva, comprovando 0

controle do mecanismo por tenséo para este aco de alta resisténcia.
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Figura 198 — (a) Resultados de tenséo na se¢do reduzida para diferentes entalhes em funcéo do
teor de hidrogénio difusivel medido por espectrometria de dessorcéo térmica (b) Perfis de
tensdo maxima principal a frente do entalhe obtidos por elementos finitos (Chaitr = 1 ppm) ()
Perfis da concentracdo de hidrogénio difusivel a frente do entalhe obtidos por elementos finitos
(Chairr = 1 ppm) (d) Ajuste de todas as curvas de (a), em funcdo apenas do pico de tenséo
maxima principal e do pico de hidrogénio difusivel no momento da falha (Wang et al., 2005a)

Estes resultados sdo corroborados por observagdes do presente autor em metalografia de
fixadores em aco alta resisténcia (44 HRC) sujeitos a fragilizacdo por hidrogénio (Figura
199) e pelos proprios autores (Wang et al., 2005a) nas superficies de fratura onde
detectaram “labios de cisalhamento” no fundo do entalhe, seguidos depois por
propagacao intergranular, micromecanismo tipico de acos de alta resisténcia (Figura 200).
Os “labios de cisalhamento” sdo maiores quanto menos critico o entalhe e menor o teor
de hidrogénio. A iniciacdo do trincamento intergranular a uma distancia da superficie do
entalhe é condizente com o pico de tensdo maxima principal e hidrogénio. Entretanto, a

nomenclatura “labio de cisalhamento” (shear lip) ndo é necessariamente adequada — a
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Unica imagem em grande magnificacdo fornecida pelos autores sugere um mecanismo
misto de quasi-clivagem e microcavidades, certamente facilitado pela presenca de
hidrogénio. A Figura 201 apresenta uma fractografia da amostra TUE.ISL.02 em grande
aumento na regido do fundo do entalhe. Assim como para todas as outras amostras, o
mecanismo de quasi-clivagem foi observado diretamente a partir do fundo do entalhe,
progredindo para uma propagacdo por coalescimento de microcavidades apds uma
distancia de aproximadamente 180 um. Esta observacdo, junto com as conclusdes de
Lufrano & Sofronis (1998), indicam que o fator de controle para a nucleacéo e propagacao
de trinca a partir dos entalhes no material da presente dissertacdo ndo € a tensdo maxima
principal e, sim, a deformag&o plastica. Seria necessario atingir um nivel de deformacéo
plastica suficiente para acimulo de hidrogénio junto a superficie do entalhe, altamente
deformada (Figura 202 adaptada de Wang et al., 2005a).

Fundo
do filete

Figura 199 — Trincas intergranulares de fragilizacdo por hidrogénio nucleadas a frente do fundo
do filete de um fixador em ago de alta resisténcia (44 HRC).
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Figura 200 — Fractografia em MEV da regido de iniciacdo em corpo de prova de K; = 3,3 e teor
de hidrogénio de 1 ppm. Estéo identificados o fundo do entalhe (notch root), o labio de
cisalhamento (shear lip) e a regido de propagacéo intergranular (IG) (Wang et al., 2005a).

3um Mag= 3.00KX Signal A = SE1 EHT =20.00 kV
WD = 9.5mm

Figura 201 — Fractografia em MEV do corpo de prova TUE.ISL.02 do presente trabalho
mostrando a nucleacdo diretamente do fundo do entalhe ja em micromecanismo de quasi-
clivagem
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Figura 202 — Perfis de deformac&o pléstica equivalente a frente do entalhe obtidos por
elementos finitos (Cnairr = 1 wppm) (Wang et al., 2005a).

De forma a investigar o perfil de tensdes e deformacdes a frente do entalhe no corpo de
prova TUE.ISL.03 na carga limiar foi realizada uma anélise de elementos finitos
axissimétrica do corpo de prova. Foram utilizados o limite de escoamento e resisténcia
do aco baixa-liga (776 MPa e 924 MPa, respectivamente) para constru¢do de uma curva
tensdo x deformacdo verdadeira pela metodologia MPC (API 579, 2017). A anélise
elastoplastica foi executada com elementos quadraticos no software Abaqus®. Os
resultados dos perfis estdo apresentados na Figura 203. Assim como nos resultados de
Wang et al. (2005a), observa-se um pico de tensdo maxima principal (1714 MPa) a uma
distancia de 56 um do fundo do entalhe ¢ um pico de deformagdo plastica equivalente
(16,86%) diretamente no fundo do entalhe, junto com um pico de tenséo equivalente de
1076 MPa. Vale notar que o valor do pico de tensdo maxima principal é préximo do valor
de ~1800 MPa observado por Wang et al. (2005a) para o corpo de prova com K; de 4,9.
Entretanto, nenhum dos picos de deformacdo plastica equivalente em Wang et al. (2005a)
ultrapassa 3%, sendo muito inferiores ao valor de 16,86% encontrado. Estas discrepancias
estdo diretamente ligadas a diferenca de limite de escoamento (776 MPa vs. 1320 MPa).
Elas sugerem, inclusive - tomando como referéncia os resultados de Lufrano & Sofronis
(1998) - que para 0 ago de 776 MPa o controle do processo de fragilizacao por hidrogénio

seja de fato pelo nivel de deformacéo plastica. O aumento significativo de discordancias
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nesta regido, funcionando como armadilhas reversiveis aumentaria localmente a
concentracdo de hidrogénio difusivel até niveis capazes de nuclear trincas. Esta concluséo
tem consequéncias interessantes do ponto de vista de modelagem numeérica do processo
de fratura por hidrogénio, ja que a participacdo das armadilhas reversiveis € critica e 0

processo ndo é controlado apenas pelo pico de tensdo hidrostéatica.
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Figura 203 — Perfis de deformacao pléastica equivalente (PEEQ), tensdo maxima principal e
tensdo equivalente (Von Mises) a frente do entalhe do corpo de prova TUE.ISL.03 obtidos pelo
método de elementos finitos

Resultados de ensaios de baixa taxa de deformacdo corroboram a necessidade de niveis
de deformacao significativos para falha em acos baixa liga com durezas inferiores a 35
HRC (Figura 204). Foram obtidas curvas tensdo x deformacdo para um aco AISI 4140
temperado e revenido com dureza de 35 HRC em corpos de prova lisos (@ 6 mm) ao ar e
em meio hidrogenado idéntico ao do presente trabalho (3,5% NaCl com potencial
aplicado de — 1100 mV Ag/AgCl). As taxas de deformacéo aplicadas em meio foram de
1,0 x 107 st e 5,0 x 108 s, resultando em tempos para falha de 17 dias e 32 dias,
respectivamente. E interessante observar que ambos ensaios em meio atingiram a carga
méaxima (o limite de resisténcia) e o nivel de deformacdo uniforme dos ensaios ao ar.
Somente apods a instabilidade e o empescocamento ocorre a falha em um nivel de

deformacéo plastica total significativamente menor que o observado nos ensaios ao ar. O
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empescocamento consiste, justamente, em um acUimulo de deformagdo plastica
localizado.

Outra observacdo é relativa a diferenca de ductilidade entre os ensaios com taxas de 1,0
x107ste5,0x 10®s™. Isto ¢, apesar dos valores baixos de taxa de deformagao, o nivel
de fragilizacdo medido nao € invariante. Seriam necessarios novos testes em taxas ainda

menores para identificar o maior valor de taxa que fornece resultados invariantes.

1200
AISI 4140 - 35 HRC Ao ar
1,14*10° s
1000 5 horas
& 800 \ /
— Em meio-H Em meio-H
o 600 5,0%108 s 1,0*¥107 s
UD : : i
2 32 dias V 17 dias Ao ar
200 1,0¥107 51
& LR (Mpa) Eplast.uni'f 23 dias
1026 6,3%
200 1043 6,3%
1035 6,5%
1004 6,2%

0% 2% 4% 6% 3% 10% 12% 14% 16% 18%
Deformacao (%)

Figura 204 — Curvas de ensaio baixa taxa de deformacdo (carregamento continuo) em corpos de
prova lisos de aco baixa liga AISI 4140 de 35 HRC. Curvas ao ar e em meio de 3,5% NaCl/-
1100 mV Ag/AgCl. As taxas de deformacéo aplicadas e os tempos até falha estdo identificados,
assim como os valores de Limite de Resisténcia (LR) e deformacéo pléstica uniforme das 4
curvas (trabalho préprio, ndo publicado)
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V.2 Comparacdo com resultados de literatura — KtH-eHe

Como comentado anteriormente, ensaios em meio agressivo possuem uma dependéncia
significativa dos procedimentos experimentais, do tipo de corpo de prova utilizado, da
agressividade do meio e do material empregado. Existe na literatura uma grande
quantidade de resultados quantitativos para acos de alta-resisténcia e ultra-alta-
resisténcia. Para acos baixa liga de menor resisténcia € mais comum encontrar resultados
de ensaios comparativos como baixa taxa de deformacédo (BTD) ou resultados em meios

agressivos diferentes, como hidrogénio gasoso e solucGes salinas com H>S.

A Figura 205 apresenta resultados de Krn para agos baixa-liga Fe-Ni-Cr-Mo e Fe-Cr-Mo
em hidrogénio gasoso obtidos a partir dos documentos “Technical Reference on
Hydrogen Compatibility of Materials - Low-Alloy Ferritic Steels” editados por San
Marchi & Somerday (2005) para o Sandia National Laboratories. Os artigos de referéncia
para os resultados sdo, novamente, Loginow & Phelps (1975) e Walter. & Chandler
(1969). Os valores de Kth-eHe obtidos para os corpos de prova C(T) e SE(B) estdo
mostrados como retas tracejadas. A primeira observacdo é em relacdo a dispersdo de
resultados. Diversos valores fogem das tendéncias claras de menores valores de K+ para
maiores limites de escoamento e maiores pressdes de hidrogénio. A segunda observacao
é que, devido a dispersdo, os valores de Krnene do presente trabalho estdo na mesma
faixa dos valores obtidos em hidrogénio gasoso desde pressdes de 21 MPa até
aproximadamente 62 MPa. Infelizmente, a comparacédo de valores obtidos em diferentes
meios e diferentes acos ndo € trivial. Seria necessario calcular para cada pressao de
hidrogénio e aco usado a concentracdo de hidrogénio difusivel, ou seja, o hidrogénio na
rede cristalina e em armadilhas reversiveis que pode participar do processo de fratura.
Embora estes dados possam ser obtidos a partir de ensaios de permeacao, efeitos da
quantidade e tipo de armadilhas reversiveis e irreversiveis em cada aco e do procedimento
experimental para os diferentes meios dificultam a transferéncia e comparagdo de
resultados (Griffiths & Turnbull, 1995) (Grabke & Riecke, 2000).
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Figura 205 — Resultados de K+ em hidrogénio gasoso para diferentes agos de limite
escoamento proximo do utilizado neste trabalho, em funcéo da presséo de hidrogénio (Loginow
& Phelps (1975) e Walter. & Chandler (1969) apud San Marchi & Somerday (2005)).

Para permitir a comparacgdo de resultados com maior confiabilidade, foram verificados
em trabalhos na literatura os valores de concentracdo de hidrogénio difusivel (Craitr) em
solucdo salina com potencial catodico aplicado. Todos estes resultados estdo reportados
na Figura 206. Robinson & Kilgallon (1994) realizaram ensaios de permeacdo em
membrana de aco baixa-liga encruado com polarizacdo catodica, com e sem H>S, devido
a presenca de bactérias redutoras de sulfato. Os valores obtidos com H>S também estdo
reportados a titulo comparativo apenas. Hornlund et al. (2007) realizaram ensaios em aco
carbono 520M em solucdo salina com protecdo catddica e diversos contaminantes.
Apenas o0s resultados sem contaminantes estao reportados. Scully (2012) realizou ensaios
de permeacdo e célula de Barnacle em agua do mar artificial a 40°C com protecao
catddica para determinacédo dos teores de hidrogénio difusivel (Chaiff). Os valores obtidos
para as células de Barnacle foram calculados com coeficientes de difusdo de 1 a4 x 10”7
cm?/s. Além disto, o autor também realizou medicdes de hidrogénio total atraves da
técnica de espectrometria de dessorcdo térmica (TDS); estes valores também estdo
reportados a titulo comparativo.
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Figura 206 — Valores de hidrogénio difusivel e hidrogénio total para diferentes potenciais
catodicos aplicados em solugdes salinas. Referéncias na legenda.

Estes resultados estdo apresentados em maior detalhe na faixa de interesse na Figura 207.
Observa-se uma disperséo significativa dos resultados, em especial entre os resultados da
célula de Barnacle e de permeacdo de Scully (2012), assim como dentre os resultados da
célula de Barnacle em funcdo do coeficiente de difusdo utilizado. Para o potencial
catddico utilizado neste trabalho de -1150mV SCE (-1100mV Ag/AgCl), podemos
considerar que os resultados variam de 0,2 ppm (Robinson & Kilgallon, 1994) até os
resultados maximos de Scully (2012) para -1050mV SCE e -1200mV SCE, préximos de
0,5 ppm. Estes limites foram usados, portanto, para comparagdo com resultados de

literatura a sequir.
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Figura 207 — Valores de hidrogénio difusivel e hidrogénio total para diferentes potenciais
catodicos aplicados em solucdes salinas. Referéncias na legenda.

A dependéncia de Krn.ene em fungdo do limite de escoamento e da concentragdo de
hidrogénio difusivel é bem estabelecida na literatura. Exemplo desta dependéncia sdo 0s
resultados da Figura 205 em hidrogénio gasoso. Gangloff (2008) compilou diversos
resultados de Ktn-eHe obtidos em hidrogénio gasoso para 4 niveis de limite de escoamento
em funcdo da concentracao de hidrogénio difusivel (Figura 208). O ajuste realizado para
os resultados de 1400 MPa é dado por uma equacdo de poténcia (Equacdo 25). Os ajustes
dos limites de escoamento de 700 MPa e 300 MPa foram realizados com a mesma

equacao de base, mantendo a inclinacdo da reta.

Kry(MPavm) = 13,2 X Cyg 13 (wppm) Equagio 25

208



. s a7y <018
K (MPavim) = 13.2C4"" (wppm) oy aproximado

’ O.s = 1700 MPa

100'.' <4 1400
— y » 700
E -
£ ) ® 300
g 1 B
o - o
:
'c ~ e
Q
; s
X
< 104 ... 1 o

Y Y Ty Y Y NS R % Y Y T Y
0.01 0.1 1 10

Concentragdo de hidrogénio difusivel, C, pig [Wppm]

Figura 208 — Kty medido em ensaios de hidrogénio gasoso em funcdo da concentracdo de
hidrogénio difusivel para diferentes niveis de limite de escoamento em agos (Gangloff, 2008)

Os dados de Gangloff (2008) para o limite de escoamento de 700 MPa foram utilizados
como base para o comparativo com os dados obtidos nesta dissertagdo, considerando os
valores de concentracao de 0,2 e 0,5 ppm como representativos do potencial de -1100 mV
Ag/AgCl usado (Figura 209). Junto com os dados, foi plotada também a curva de ajuste
proposta por Gangloff na Figura 208, com mesma inclinacdo que o ajuste dos dados de
1400 MPa. A equacdo desta curva € dada pela Equacdo 26. Além disto, foi refeito o ajuste
dos dados de limite de escoamento de 700 MPa, mantendo a fungdo polinomial, o
resultado deste novo ajuste € dado pela Equacgdo 27 e também est4d mostrado na Figura
2009.

O novo ajuste tem validade limitada a faixa de valores de concentracdo onde foi obtido.
Extrapolagdes para valores inferiores a 0,2 ppm tendem a estimar valores excessivamente
elevados de Kt1. Considerando a disperséao elevada de resultados para este nivel de limite
de escoamento, os resultados de Krx-ene do presente trabalho apresentam boa correlagéo
com as curvas de ajuste, sendo que para 0,2 ppm a correlagdo é melhor com o ajuste de
Gangloff (2008) — Equacéo 26, enquanto para 0,5 ppm a correlagdo € melhor com o novo
ajuste — Equacao 27.
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Figura 209 — Dados de K+ para o limite de escoamento 700 MPa da Figura 208, junto com
curvas de ajuste dadas pela Equacéao 26 e pela Equacéo 27. Os dados de Krn-ene do presente
trabalho estdo plotados para os dois valores limites de concentracdo de hidrogénio difusivel: 0,2
e 0,5 ppm.

A partir da comparacdo com dados de literatura, foi possivel observar que os resultados
experimentais obtidos para corpos de prova entalhados e pré-trincados apresentam boas
correlagdes com os dados disponiveis. Na secdo seguinte, estes resultados serdo utilizados
para uma analise de adequacdo ao uso em um fixador submarino hipotético. Apesar da

boa correlagdo, os resultados experimentais de Krn-exe tém seu uso limitado:

e Os resultados de C(T) foram obtidos em orientacdo mais critica e proximos a

regido do nucleo do corpo de prova;
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e Os resultados de SE(B) ndo foram validados atraves da Equacdo 19 para Kic, que

busca garantir condi¢des de controle de K e triaxialidade;

Por estes motivos, o valor de tenacidade Krn-exe a ser utilizado nas analises de adequagéo
a0 uso sera o limite de valor valido para o corpo de prova SE(B): 71 MPa.m?? (calculado
pela Equacdo 19). Este valor apresenta um fator de seguranca de 1,2 em relacdo ao
resultado original de 85 MPa.m®°. O uso de 71 MPa.m?® para as analises de integridade
esta, portanto, de acordo com a norma BS 7910 que sugere um fator de seguranca para

valores de tenacidade em meio (fscc).
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V.3 Analise de Integridade Simplificada — KtH-eHE

Fixadores estdo sujeitos geralmente a dois mecanismos principais de falha: fadiga e
trincamento assistido pelo meio (Bickford, 1998). Um dos principios basicos para evitar
falhas por fadiga € aplicar uma pré-carga suficientemente elevada de forma a garantir o
aperto da junta e evitar a transferéncia de cargas ciclicas aos fixadores. Por outro lado,
pré-cargas excessivamente elevadas favorecem os mecanismos de trincamento assistido

pelo meio.

A andlise de integridade de fixadores € simplificada de diversas formas. Um primeiro
exemplo é o uso de corpos de prova de tracdo entalhados para representar os filetes e o
efeito de concentracédo de tensdes, conforme realizado neste trabalho e na norma ASTM
F519, por exemplo. Uma abordagem de mecanica da fratura simplificada e conservadora
pode ser utilizada para avaliar o efeito de pré-carga. Esta abordagem foi detalhada por
Louis Raymond em uma série de cinco artigos e sera discutida a seguir (Raymond, 1989,
1990a-d).

Considerando as dimensdes béasicas de um fixador: D (didmetro maior) e d (didmetro
menor), a altura do filete é dada por (D — d)/2. A abordagem proposta por Raymond
(1989) consiste em definir um tamanho de trinca (a) igual a altura do filete, partindo do
fundo deste (Figura 210). No caso do componente utilizado como referéncia neste

trabalho, as dimensdes D, d e a sdo, respectivamente, 60,33 mm; 54,61 mm e 2,86 mm.

A equacdo do fator de intensidade de tensdes aplicado € dada, portanto, pela Equacédo 13,
onde Y é o fator de correcdo e consiste em uma funcdo da geometria, enquanto o
corresponde as tensdes aplicadas. No caso de fixadores, podemos considerar que s
existem contribui¢bes de tensdes primarias, descartando quaisquer efeitos de tensdes

secundarias (ex. tensdes térmicas ou residuais).

(D —4d)
2

K, = ({Yo)x |mX Equagao 28
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Figura 210 — Representagdo esquematica de um fixador como uma barra redonda com entalhe
circunferencial indicando as principais dimensdes e a aproximacao de uma trinca no fundo do
filete

A norma BS 7910 apresenta solucdes para diferentes configuracdes de componentes e
trincas a partir de equacdes gerais para os fatores geométricos e as tensées aplicadas, que
séo ajustadas a partir de diversos fatores de magnificacdo e corre¢do. A equagdo geral
para tens@es primarias é dada pela Equacdo 29:

(Ya)p = M fi{kmMym My Py
Equacéo 29
+ kep My My [Py + (K, — 1) P 1}

Onde,

M Fator de corregéo para bulging
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fw Fator de correcdo relativo a se¢do remanescente

kem  Fator de concentracdo de tensdes para tensdo de membrana
Pn  Tensdo de membrana

kep Fator de concentracédo de tensdes para tenséo de flexéo

Fatores de magnificacdo da intensidade de tensdes

P, TensAo de flexdo
ko Fator de magnificacéo devido ao desalinhamento

Em ambas as solugfes tipicamente utilizadas para fixadores, a Equacdo 29 pode ser
simplificada, ja que grande parte dos fatores de correcdo e magnifica¢do sdo unitarios e a
tensdo de flexdo pode, em um primeiro momento ser considerada como nula (Equacédo 30
e Equacdo 31). A equacdo geral pode ser reduzida para depender apenas dos parametros
kim, Mm € da tensdo de membrana, diretamente relacionada a pré-carga aplicada (Equacgao
32).

Equacéo 30
Pb - 0
(Yo)p = kemMmPn Equacéo 31
D—d 3
KI = kthum X | X (2—) Equa(;ao 32

As geometrias utilizadas tipicamente para fixadores consistem nas solugfes de trinca
circunferencial completa em uma barra redonda (Figura 211a) e em trincas semielipticas
em fixadores (Figura 211b) (BS 7910, 2013). Entretanto, a solugdo de trincas
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semielipticas esta mais associada a propagacdes por fadiga (ex. Figura 212), onde a frente
de trinca pode de fato se tornar reta e geralmente existe um efeito muito mais significativo
de flexdo. No caso de falha de fixadores por trincamento assistido pelo meio em materiais
de elevada tenacidade, o efeito de concentracdo de tensdes do filete é em geral
preponderante e a trinca apresenta uma propagacao de forma concéntrica, ao longo de
praticamente todo o perimetro, mais proximo da solugdo para barras redondas. O uso da
solugdo mais adequada para trincamento assistido pelo meio deve ser avaliada caso a
caso, em funcdo do material de interesse e do meio agressivo em questdo. Baggerly
(1997), por exemplo, utilizou a solucao de trinca semieliptica de Liu (1995) para discutir
a fragilizacdo por hidrogénio em fixadores de ago baixa liga. Entretanto, em analises de
componentes de ago baixa liga similares ao estudado nesta dissertagdo com durezas de
até 37 HRC foram observadas frentes de propagacdo concéntricas. Logo, a solucédo

utilizada neste trabalho foi de trinca circunferencial completa em uma barra redonda.

(a)

Figura 211 — Definigdo das geometrias de (a) trinca circunferencial completa em barra redonda
e (b) trinca semieliptica em fixador (Adaptadas de BS 7910, 2013)
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Figura 212 — Foto em lupa estereoscépica da superficie de fratura de um fixador ilustrando a
regido de propagacédo subcritica em fadiga (parte reta inferior) e a regido de propagacao abrupta

A solucdo da BS 7910 (2013) para o fator de intensidade de tensdes de uma trinca
circunferencial completa em uma barra redonda tem como referéncia o trabalho de Tada
et al. (1973) e o fator M é dado pela Equagédo 33. O fator My ndo é necessario nesta

avaliacdo ja que a tensdo de flexdo é nula.

_,,.1,5

T 2(r—a)ts

r—a 2

[1+0,5( - )+0,375(r;a)

— 0,363 (r ; a)3 +0,731 (r ; a)4]

M,

Equacéo 33

Onde,

<
Il
N &

Ja a solucdo da BS 7910 (2013) para a tensdo de referéncia (utilizada na avaliacdo de L
no diagrama FAD) de uma trinca circunferencial completa em uma barra redonda tem
como referéncia o trabalho de Miller (1988), sendo dada pela Equacéao 34.
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L, = = X 2 Equacéio 35
Olimite de escoamento OLE (1 — g) quag
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A solucéo escolhida de barra redonda tem a desvantagem de ndo considerar o efeito de
concentracdo de tensbes diretamente embutido na solugdo da BS 7910 (2013) como as
solugdes mencionadas de trinca eliptica em fixadores. Para contabilizar este efeito nos
calculos de K aplicado € necessario obter o decaimento do fator de concentracdo de
tensdes a frente do filete. Neste caso, o fator de concentracdo de tensdes kim é tratado
como func¢do do tamanho de trinca, e a Equacéo do fator de intensidade de tensGes é dada
pela Equacédo 36. Para o presente caso, ao igualar o tamanho de trinca a altura de filete,
temos que kim ~ 1 (Equagéo 37).

D—d N
K = ktm(a) XM, X P, X |mXx % Equacéo 36

kim(a) = kem (T) = ki (2,86 mm) =1 Equacdo 37

A tensdo de membrana (tensdo média ao longo da secdo) pode ser considerada como
exatamente o valor de pré-carga projetado para o fixador. Este valor de pré-carga €
geralmente estabelecido como um percentual do limite de escoamento minimo das ligas
utilizadas. Por exemplo, para as normas de equipamentos submarinos APl SPEC 6A e
API SPEC 17D, a pré-carga em uma junta flangeada pode variar de 50 a 73% do limite

de escoamento minimo de 725 MPa (105 ksi) de agos baixa-liga como os graus B7
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(ASTM A193, 2016), L7 e L43 (ASTM A320, 2015). A propria aplicacdo da pre-carga
esta sujeita a variacOes inerentes aos equipamentos de aplicacdo de torque, sua calibracéo
e incertezas associadas aos coeficientes de atrito utilizados (que por sua vez séo fungéo
de revestimentos e graxa). Segundo a norma ISO 13628-7 (2005) e outros projetos
multiclientes de juntas flangeadas esta variacdo pode chegar a +30% para aplicacédo de
pré-carga com registro apenas do torque. Por estes motivos foi realizada uma anéalise de
sensibilidade com o valor da tensdo de membrana variando-o de 35% a 100% do limite

de escoamento minimo de 725 MPa.

A curva de avaliagdo do diagrama FAD foi construida com as propriedades mecanicas
médias do material: limite de escoamento de 776 MPa, limite de resisténcia de 924 MPa
e maddulo de elasticidade de 206.000 MPa. Inicalmente é definido o valor de cut-off, com
o limite maximo de L, (Equacéo 38) e em seguida sdo utilizadas as equacdes da BS 7910
(2013) da Opcéo 1 para materiais sem descontinuidade no limite de escoamento (Equagéo
39 a Equacdo 42). A curva construida é apresentada na Figura 152.

OLE * OLR )
Lrmax = 2015 Equagdo 38
ParaLr <1,
P [0,3 4+ 0,7exp(—uL,%)]
r =)= 1.2 Equacéo 39
1+
Para 1l < L < Lymax
) Equago 40
K.=f(,)=f(1)xL, 2N quacdo
E
4 =min (0»001 X—; 0,6) Equagéo 41
OLE
o
N=03x (1 - i) Equagio 42
OLR
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Figura 213 — Curva de admissibilidade do diagrama FAD-EHE construida a partir das
propriedades mecénicas do material avaliado e das equagfes da BS 7910 (2013)

A definigdo dos pares (Lr, Kr) para os diferentes valores de tensdo de membrana foram
obtidos a partir da Equacédo 35 e da Equacdo 43. Ao contrario das recomendacfes da BS
7910 (2013) para utilizacdo de um valor lower bound do limite de escoamento na Equacéo
35, foi utilizado o valor de limite de escoamento médio, devido ao conservadorismo
implicito nesta andlise simplificada. O valor de Krnene foi considerado como 71
MPa.m”0,5, conforme definido ao final da Secdo V.2. A correcdo dos valores obtidos nos
ensaios para o limite de valor valido no corpo de prova de 21 x 21 mm ja implica em um

fator de seguranca de 1,20 ( = 85/71) ndo sendo necessario utilizar outro fator (fscc).

K, Pp(MPa) x 0,10951YVm
 Kry-gug 71 MPavm

Ky Equacéo 43

O uso de Krh.ene diretamente na definicdo de K significa que, para a curva de
admissibilidade de FAD da Figura 152, K, =1 corresponde ao valor de tenacidade a fratura
em meio. A curva de admissibilidade FAD apresenta uma queda com aumento de L,

evidenciando um efeito sinergico do nivel da tenséo de referéncia aplicada e do fator de
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intensidade de tensGes, que se refere ao mecanismo de falha por colapso plastico e ndo
trincamento assistido pelo meio. Infelizmente, o formato da curva nesta regiéo de sinergia
ndo estd disponivel para trincamento assistido pelo meio. Inclusive, grande parte da
literatura trata o FAD-EHE como uma regido retangular dentro do FAD ao ar, sem
nenhum efeito sinérgico do aumento de K; aplicado concomitante com aumento de tensdo
de referéncia. Pelo fato da tenacidade em meio deste material ser préxima dos valores
obtidos ao ar e pelas razGes expostas acima, o formato da curva FAD-EHE foi
considerado 0 mesmo proposto pela BS 7910 (2013) para situac6es de colapso plastico.
Ja a discussdo dos corpos de prova entalhados com auxilio de analise numérica (Figura
203) sugere que fatores de concentracdo significativos sdo necessarios para nuclear
trincas por hidrogénio a partir de superficies lisas. Ou seja, mesmo tensdes locais
préximas e logo acima do limite de escoamento ndo devem ser suficientes para nuclear
uma trinca por hidrogénio. Desta forma, o limite horizontal da curva de admissibilidade

do diagrama FAD foi mantida, inclusive com valores de L; superiores a 1.

Os resultados estdo apresentados na Figura 214, onde observa-se que uma tenséo de
membrana de 72% do limite de escoamento minimo ja resulta em um ponto fora da curva
de admissibilidade. Esta avaliacdo simplificada indica que valores de pré-carga nominais
de 67 a 73% do limite de escoamento resultam em valores ndo admissiveis considerando
a dispersdo da pré-carga (~30%). Ja um valor de pré-carga nominal de 50% do limite de
escoamento apresentaria uma dispersdo de 35% a 65%, resultando em pontos admissiveis.
Colocando de outra forma, esta andlise preliminar, com uma trinca circunferencial
completa de 2,86 mm de profundidade e valor de tenacidade com fator de seguranca de
1,2 ja resulta em valores admissiveis caso a tensdao de membrana (pré-carga) seja de no

maximo 72%.
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Figura 214 — Diagrama FAD-EHE com pontos (L:;K;) correspondentes a valores de pré-carga
em percentuais do escoamento minimo de 725 MPa

Os resultados da Figura 214 ilustram claramente o efeito da pré-carga aplicada (tenséo de
membrana). Foram feitos novos calculos de forma a avaliar o efeito de Krn-ene nos
valores de pré-carga admissiveis. Eles estdo apresentados na Figura 215 e na Figura 216
para valores de Krn-eqe de 50 MPa.m”0,5 (tipico de agos baixa liga de maior resisténcia
—35-40 HRC) e 91 MPa.m”0,5 (valor médio obtido nos ensaios SE(B), que apresentaram
dispersdo significativa). E importante frisar que para o caso de um material com Kh-exe
de 50 MPa.m”0,5 é possivel que a tensdo local para nucleacdo de trinca seja inferior ou
préxima ao limite de escoamento. Por ndo possuir este valor e este ndo afetar a analise
atual, o limite horizontal da curva de admissibilidade do diagrama FAD foi mantido. Os
valores limites para pré-carga sdo 55% e 82% para estas novas analises, evidenciando o
efeito significativo do valor de Krn-exe. Todas as curvas podem ser apresentadas em um
mesmo diagrama FAD-EHE, rebaixando as curvas em funcdes das razdes entres 0s

valores de tenacidade (Figura 217).
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Figura 215 — Diagrama FAD-EHE com pontos (Lr;K) correspondentes a valores de pré-carga
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Figura 216 — Diagrama FAD-EHE com pontos (L;K;) correspondentes a valores de pré-carga

em percentuais do escoamento minimo de 725 MPa
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Figura 217 — Diagrama FAD-EHE com pontos (Lr;K) correspondentes a valores de pré-carga
em percentuais do escoamento minimo de 725 MPa e curvas de admissibilidade alteradas para 3
diferentes niveis de tenacidade a fratura em meio
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V.4 Analise de Integridade Convencional — KtH-eHE

A andlise de integridade da secdo anterior permite simplificar a avaliagdo ao estimar um
tamanho de trinca em funcdo da geometria do fixador, o que em geral torna o fator de
concentracdo de tensfes da tensdo de membrana unitario. Esta aproximacgdo possui um
conservadorismo implicito. Por este motivo, nesta secdo serd realizada uma andlise de
sensibilidade em funcdo do tamanho de trinca e da carga aplicada. Para tal, é necessério
obter a equacdo que representa o decaimento do fator de concentracdo de tensGes em

funcdo do tamanho de trinca (Equacéo 44).

K, = k(@) X My, X Py, X \ma Equagdo 44

Foi utilizado o decaimento obtido para o corpo de prova de tracdo, ja que o valor de
concentracdo de tensdo do entalhe é similar ao do filete no componente real. Os valores
de tensdo a frente do entalhe no corpo de prova de tracdo foram obtidos pelo método de
elementos finitos e convertidos em fator de concentracdo de tensdes relativo a tensédo
remota. O ajuste da curva foi realizado a partir da Equacgéo 45, proposta no trabalho de
Castro et al. (2014) para entalhes semielipticos. Como se observa na Figura 218, o ajuste
apresentou uma correlacdo muito boa com os valores obtidos por elementos finitos,
mesmo se tratando de um entalhe em V. O valor de Kt na superficie do entalhe por analise
numeérica foi de 10,4, muito préximo do valor de 10,6 calculado pela equacao analitica de
Noda & Takase (1999).

1—exp(—K? X s)

5 Equacéo 45
K Xs

kim(a) = K; X

Onde,
_ a
*Ta+b

b, é a profundidade do entalhe (0,5 mm para o corpo de prova de tragéo)
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Ky, € o fator de concentragéo de tensdes na superficie do entalhe, que pode ser obtido por

anélise numérica ou pelas equacdes de Noda & Takase (1999)

10 —Resultados de analise numérica

9 —Ajuste [Castro et al., 2014]

Fator de concentragdo de tensdes

0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40 1,60
Disténcia da superficie do entalhe (mm)

Figura 218 — Decaimento do fator de concentracdo de tens@es relativo a tensdo remota com a
distancia do fundo do entalhe — resultados de analise numérica e da curva de ajuste de Castro et
al. (2014)

A anélise de sensibilidade foi realizada para tamanhos de trinca desde 14 um a 5 mm e
para niveis de pré-carga correspondentes a 65%, 70%, 75%, 80% e 85% do limite de
escoamento minimo especificado (SMYS). As curvas de sensibilidade estdo apresentadas
na Figura 219 para o valor de Krh.ere igual a 71 MPa.m”0,5. Observa-se uma curvatura
pronunciada no inicio das curvas, que corresponde ao efeito de decaimento do fator de
concentracdo de tensdes para pequenos tamanhos de trinca. Os tamanhos criticos de trinca

para cada nivel de carga estdo reportados na Tabela 35.

Considerando o tamanho de trinca de 2,86 mm, observa-se que o ponto (Lr;K;) é ndo
admissivel para a carga de 70%, ao contrario do observado anteriormente (Figura 214 e
Figura 220). Esta diferenca se justifica pelo perfil de decaimento do fator de concentragdo
de tensdes obtido no corpo de prova de tracdo (pequeno didmetro). O valor de
concentragdo de tensdes a uma distancia de 2,86 mm do fundo do entalhe é de 1,084, o

que torna os valores de K aplicado mais criticos (Figura 220). Conforme a BS 7910
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(2013), considerando colapso plastico, o fator de concentracdo de tensdes ndo afeta o

calculo de L.
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Figura 219 — Diagrama FAD-EHE para tenacidade de 71 MPa.m”0,5 com anélise de
sensibilidade no tamanho de trinca em 5 niveis de pré-carga

Tabela 35 — Tamanhos de trinca criticos para cada nivel de pré-carga

Pré-carga Tamanho de trinca critico
(% SMYS) (mm)

65% 3,25

70% 2,71

75% 2,23

80% 1,83

85% 1,47
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Figura 220 — Detalhe do diagrama FAD-EHE para tenacidade de 71 MPa.m"0,5 para uma trinca
de 2,86 mm na abordagem simplificada — pontos azuis (kim = 1) e na abordagem convencional —
pontos vermelhos (kim = 1,084)

V.5 Analise de Integridade - Iniciacd0 — 6TH-EHE

Uma analise de integridade para inicia¢do, ou nucleacdo, consiste — em sua forma mais
basica - em comparar 0 maximo valor de tensdo no componente com um valor de tensao
limiar. A analogia direta com o cenadrio em meio inerte é o uso do limite de escoamento
como tensao limiar. Para materiais suscetiveis ao trincamento assistido pelo meio esta
tensdo limiar (otH-eac) pode ser um valor inferior ao limite de escoamento (como sera
visto no exemplo da Secdo V.6) ou pode ser um valor superior ao limite de escoamento,
gue necessita da existéncia de um concentrador de tensdes para acimulo de deformacao
plastica ou para atingir valores de tensdo maxima principal suficientes para nucleacao
(Figura 198 — Wang et al., 2015). Este é o caso do sistema material-meio analisado nesta
dissertagdo. O aco baixa-liga estudado (com dureza da ordem de 26 HRC) apresentou
nucleacdo de trincas por hidrogénio no meio de 3,5% NaCl -1100mV Ag/AgCl somente
em cargas proximas da falha ao ar, condizentes com um estado de extrema deformacéo

plastica e tensdo maxima principal elevada (Figura 221).
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Figura 221 — Perfil da tensdo maxima principal, da tensdo de VVon Mises e da deformacao
plastica equivalente a frente do entalhe no corpo de prova de tragdo TUE.ISL.03 na carga limiar
determinada de 6752 N

A andlise de integridade para iniciacdo sugerida neste caso consiste em utilizar como
critério os valores maximos de deformacdo plastica equivalente e tensdo maxima
principal obtidos na carga limiar: 16,86% e 1714 MPa, respectivamente. Estes valores
podem ser comparados com valores obtidos em modelos de elementos finitos
elastoplasticos de componentes reais, em regides de concentracdo de tensdes. A principio,
a geometria e o fator de concentracdo de tensdes ndo precisam ser idénticos aos do corpo
de prova onde foram obtidos estes resultados, ja que estes parametros serviriam para

garantir a similitude entre estados de tenséo e deformagao de diferentes configuragdes.

Embora estes parametros possuam influéncia confirmada no mecanismo de fragilizagdo
por hidrogénio (ver Secdo V.1), o uso deles como critérios de integridade ainda carece de
confirmacdes experimentais para a faixa de resisténcia mecanica do aco baixa-liga
estudado. Inclusive, a distingdo entre qual dos parametros de fato governa o mecanismo
de dano — deformacdo plastica equivalente ou tensdo méxima principal? — carece de
confirmagfes experimentais. Por estes motivos, aliados & necessidade de modelagem
numérica elasto-plastica, ndo foi realizado o comparativo destes valores maximos com

resultados de um componente real.

Recomenda-se, como trabalho futuro, um levantamento mais detalhado da literatura para

ensaios com corpos de prova entalhados, incluindo outros meios agressivos e diferentes
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niveis de resisténcia mecanica. Além disto, a realizacdo de ensaios em corpos de prova
com entalhes de diferentes fatores de concentracdo de tenséo ajudaria a elucidar a
representatividade destes parametros para acos de menor resisténcia mecanica (25 — 35
HRC), ja que grande parte da literatura disponivel trata de acos baixa-liga de alta

resisténcia.

V.6 Considerac0es finais

A partir dos resultados apresentados, podemos considerar que esta metodologia de analise
de integridade é extremamente Util para avaliacdo de componentes sujeitos a trincamento
assistido pelo meio. A dissertacdo tratou do sistema ago baixa-liga em dgua do mar com
protecdo catodica, mas a mesma abordagem pode ser utilizada para outras ligas metalicas
e outros meios agressivos. Um aspecto importante desta avaliacdo é o efeito de
concentradores de tensdo representado na Equacao 44 e na Equacdo 45. Para componentes
reais com diferentes geometrias ou em carregamentos mais complexos o decaimento do
fator de concentracdo de tensdes pode ser obtido diretamente a partir de modelos de
elementos finitos. Caso isto ndo seja possivel, estimar tamanhos de trinca a partir da
geometria do componente ou mesmo a partir dos limites de deteccdo das técnicas de
ensaios nao-destrutivos (ex. Anexo T da norma BS 7910, 2013) permite realizar analises
simplificadas (Figura 217).

Os parametros necessarios para estas analises sdo a tenacidade a fratura em meio
agressivo (Kth-eac) € a tenséo limiar (otH-eac). NO presente caso, ndo seria possivel
determinar um valor de tensdo limiar (oTH-eac) NO regime eléstico, com corpos de prova
lisos. Conforme discutido na Secédo V.1, os critérios para falha para descricdo do campo
de tensdes e deformacbes foram entdo retirados a partir de um modelo em elementos
finitos elasto-plastico: deformacéo plastica equivalente e tensdo maxima principal. Estes
valores podem ser comparados inclusive com outras geometrias e outros fatores de
concentragdo de tensdo através de modelos de elementos finitos. Entretanto, vale frisar
que, assim como KrH.eac, estes pardmetros apresentam grande dependéncia das

propriedades mecanicas do material sendo avaliado.

Como um exemplo de sistema material-meio com valores de otHeac € Krh-Eac

significativamente inferiores aos valores ao ar, foram utilizados para construir um
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diagrama FAD-EAC os resultados de Castro et al. (2015) obtidos com um aco baixa-liga

AISI 4140 em solucéo salina com H,S. As propriedades mecénicas, o descritivo do meio

agressivo e os valores de oth-ssc € Krn-ssc estdo apresentados na Tabela 36. O valor de

tenacidade ao ar (Kmat) ndo foi mencionado pelos autores, sendo estipulado como o valor

limite para lower bound de a¢os de alto enxofre na norma API 579 — 110 MPa.m”0,5.

A Figura 222 apresenta os diagramas FAD construidos com as propriedades ao ar e as

propriedades obtidas em meio. A primeira distingdo clara é que para este par material-

meio, existe uma tensdo limiar otH-ssc clara ainda na regido elastica, com valor de

aproximadamente 50% do limite de escoamento do material.

Tabela 36 — Resultados de propriedades mecénicas e valores limiares obtidos em meio agressivo

no trabalho de Castro et al. (2015)

Aco Baixa Liga AISI 4140

Valores criticos

Meio de ensaio

Limite de Escoamento (MPa) 670
Limite de Resisténcia (MPa) 976
Kmat (MPa.m’\O,S) 110
(lower bound API 579)
Tens&o Limiar em meio (MPa) 332+ 11,3
Kh-ssc (M Pa.m’\O,S) 34,2

NACE TMO0177 Solucéo B
Temperatura ambiente
5% Nacl
2,5% CH3COOH
0,41% CH3COONa
pH 3,4 — 3,6
Pressdo total 1 bar
PressOes parciais:
125 mbar H,S
875 mbar CO>
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Figura 222 — Diagrama FAD ao ar e FAD-SSC para os resultados de Castro et al. (2015)
reportados na Tabela 36

Outra observacdo importante diz respeito ao formato da curva de admissibilidade para
casos de trincamento assistido pelo meio (Figura 223). Como comentado anteriormente,
algumas das referéncias de literatura consideram um FAD-EAC retangular construido
diretamente a partir dos valores de oth.ssc € Krhssc, como foi visto na revisdo
bibliografica (Secdo 11.1.2) (Dietzel & Turnbull, 2007) (Dietzel et al., 2011) (Dietzel,
2000). O uso do formato da curva de admissibilidade para colapso plastico da BS 7910
rebaixada para o nivel de Ktn.ssc apresenta alguma reducao na regido proxima dos limites
oTH-ssc € KtH-ssc, mas ndo possui nenhuma justificativa fisica ou confirmagéo empirica
para o0 cenario de trincamento assistido pelo meio. Este efeito sinérgico pode ser
inexistente ou, pelo contréario, pode ser muito mais significativo (curva roxa na Figura

223). E provavel que este comportamento varie entre sistemas material-meio.
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Figura 223 — Diagrama FAD-SSC para trincamento sob tensdo por sulfetos com diferentes
limites

Este efeito sinérgico e punitivo é similar ao observado nos diagramas Kitagawa—
Takahashi modificados nos trabalhos de Castro et al. (2014), Castro et al. (2015) e
Landim (2013) — usados tanto para fadiga como para trincamento assistido pelo meio com
as correcdes baseadas nos trabalhos de El Haddad et al. (1979a, 1979b) e Bazant (1997).
Estes diagramas estdo exemplificados na Figura 224 e na Figura 225 para casos de fadiga.
Os autores utilizaram esta abordagem para definir critérios de trincas ndo-propagantes a

partir de entalhes.
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VI CONCLUSOES

A proposta inicial da dissertacdo, que consistia em avaliar metodologias de ensaio e

analise de integridade em acos baixa liga sujeitos a protecao catddica, foi concluida com

éxito. A partir das dificuldades experimentais encontradas e da avaliacdo dos resultados,

surgiram uma série de observagdes e conclusdes — detalhadas a seguir:

1.

Acos de alta resisténcia com limite de escoamento na faixa de 770 MPa ja
apresentam elevada plasticidade, dificultando o tratamento de dados dentro do
escopo da mecénica da fratura linear elstica;

Este efeito é ainda mais critico ao considerar didmetros tipicos de fixadores, que
sdo muito inferiores aos 54,61 mm do componente utilizado. Com menores
dimensGes se torna impraticavel retirar corpos de prova que gerem valores de K
validos;

A opcéo de retirar corpos de prova em orientacdes alternativas ao esperado no
componente também deve ser evitada, jA que foi observada uma diferenca
significativa nos valores de tenacidade ao ar e em meio para ensaios na orientacao
R-Le L-R;

O nivel de plasticidade pode justificar a dispersao de resultados para os corpos de
prova SE(B) — 85 MPa.m®° e 96 MPa.m®®, Entretanto, o ideal seria executar mais
ensaios, em condicBes ainda mais lentas e com corpos de prova de maior
espessura;

De acordo com as tensdes de falha obtidas nos corpos de prova de tragdo
entalhados, pode-se afirmar que este aco (no meio de protecdo catddica avaliado)
ndo nuclearia trincas em um corpo de prova liso em tensdes abaixo do limite de
escoamento. E necessario um actimulo de deformacdo pléastica expressivo, além
do efeito de concentracdo local de hidrogénio devido a concentracdo de tensdes
para garantir a nucleagdo — observada apenas para cargas maiores 89% da carga
de falha ao ar;

Devido ao efeito preponderante do nivel de deformacdo plastica na iniciacdo e
propagacao de trincas neste material, a definicdo de um critério de tensdo limiar
ou deformacéo limiar é dificultado. Como uma primeira abordagem recomenda-
se comparar parametros do campo de tensdes e deformacdes a frente do entalhe,
como tensdo maxima principal, deformacdo plastica equivalente e tenséo

hidrostatica;
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7.

10.

11.

12.

Estes aspectos levam a um uso mais intensivo de analises de elementos finitos
para avaliagdo da integridade em fragilizacdo por hidrogénio. A literatura
apresenta diversos resultados de anélise numérica acoplando analise de tensoes,
mecénica da fratura e difusdo. Incluindo também o efeito de armadilhas;

Como o efeito de entalhes é necessario para evidenciar a nucleacdo de trincas por
hidrogénio neste nivel de resisténcia, se espera que o método de teste em baixa
taxa de deformagdo com corpos de prova lisos apresente falha somente ap6s o
nivel de deformacéo plastica uniforme, com a instabilidade (empescogcamento);
O mecanismo de iniciacéo e propagacéo de trinca subcritica devido a fragilizacéo
por hidrogénio foi comprovado também pelas observagdes fractograficas que
identificaram 0s micromecanismos de quasi-clivagem e microcavidades
(dimples). Néo foram observadas propagacdes intergranulares;

Os resultados obtidos nos ensaios apresentaram boa correlacdo com resultados de
literatura, levando em conta os grandes niveis de dispersao observados tanto para
os resultados de concentragdo subsuperficial de hidrogénio difusivel quanto para
os resultados de tenacidade disponiveis;

Duas metodologias de andlise de integridade foram utilizadas e comparadas,
variando no nivel de complexidade e conservadorismo. Ambas foram
extremamente (teis para avaliacdo do nivel de tensdo aplicada (ex. pré-carga)
aceitavel para o material avaliado em meio de protecdo catddica;

Foram realizadas analises de sensibilidade tanto em relacdo a carga, como ao
tamanho de trinca e valores de tenacidade, evidenciando os efeitos esperados nos

niveis aceitaveis de utilizagdo;
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VIl PROPOSTAS DE TRABALHOS FUTUROS

A partir do desenvolvimento experimental e das conclusbes obtidas nos ensaios
hidrogenados e nas avaliacGes de integridade, foi possivel identificar diversas lacunas de

conhecimento e possibilidades de investigacéo.

Acos considerados de alta resisténcia, na faixa de 725 MPa (limite minimo tipico de
fixadores) ja apresentam plasticidade consideravel. E necessario, portanto, avaliar
metodologias de ensaio baseadas em mecanica da fratura elastoplastica e definir como
estes valores poderiam ser utilizados em analise de integridade. A revisdo bibliogréfica
realizada ja menciona ensaios em curvas de resisténcia (J-R ou 3-R). Estes ensaios em
meio sdo de execucdo e interpretacdo mais complexas, além de utilizarem um método de
carregamento monotdnico crescente, 0 que ndo condiz necessariamente com 0S cenarios
de utilizagdo — tipicamente em carga constante. De toda forma, uma atengéo especial deve
ser dada a ensaios elasto-plasticos, sejam eles por curva J-R, sejam por metodologias de

carregamento incremental modificadas.

Existem diversos resultados de literatura disponiveis para modelagem numérica dos
processos de difusdo do hidrogénio em campos de tensdes de entalhes e ponta de trincas.
Apesar das incertezas atreladas aos dados de entrada (concentracdo de hidrogénio para o
meio em questdo, quantidade de armadilhas, etc.) o método de analise numérica ja é de
grande valia para resultados qualitativos ou comparativos — especialmente na etapa de
planejamento de testes, de forma a garantir valores invariantes (lower bound) nos ensaios.
O seu uso para analise de integridade ja seria uma etapa mais complexa, mas promissor

como campo de conhecimento e utilizagdo préatica.

O efeito de cargas flutuantes (ripple-loading) nao foi considerado neste trabalho, mas é
uma realidade para diversos componentes e estruturas em condicdo de trincamento
assistido pelo meio. Trabalhos de investigacdo em diferentes niveis de resisténcia
mecanica e meios agressivos seriam de grande valia para verificar se a tratativa
estatica/monoténica é pouco conservadora ou suficiente para avaliacdo de integridade. Os
ensaios de ripple loading sdo mais longos e complexos sendo, portanto, mais caros. Evitar

sua execucdo traz grandes beneficios.

A secdo de analise de integridade utilizou a curva de admissibilidade do FAD ao ar,
rebaixada para os niveis de tenacidade em meio. O formato da curva foi mantido, sem

justificativa fisica especifica. O efeito sinérgico entre o nivel de tensdo e o nivel do fator
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de intensidade de tensGes aplicados ndo foi avaliado para a situacao de fragilizacéo por
hidrogénio ou trincamento assistido pelo meio. Logo, ndo é possivel tratar o FAD apenas
como um formato retangular, mesmo porque para o presente caso 0 material apresenta
elevada tenacidade e os limites de tensdo sdo dados de fato pelo FAD ao ar. Este efeito
de sinergia é observado em diagramas de Kitagawa-Takahashi para trincas curtas. Outro
desenvolvimento, portanto, consiste em avaliar o formato ideal da curva FAD e,
possivelmente, a resposta de trincas curtas em trincamento assistido pelo meio, ja que,
geralmente, as trincas existentes em estruturas ou nucleadas a partir de concentradores de
tensdo se comportam como trincas curtas. Este desenvolvimento ja foi realizado para o
outro mecanismo tipico de crescimento subcritico: fadiga. Seria interessante verificar a
literatura disponivel sobre trincas curtas em meio agressivo, sua resposta em propriedades
de tenacidade e as consequéncias na avaliacdo de integridade. Um ponto de partida é o
trabalho de Colum Holtam (2010) em acos de dutos sujeitos a Hz2S, e o trabalho de Richard

Gangloff (2016), com deteccdo por queda de potencial.
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