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RESUMO

Acos inoxidaveis duplex sdo fortes candidatos para aplicagdo em componentes e
equipamentos para a industria offshore devido as suas boas propriedades mecanicas e de
resisténcia a corrosdo. Entretanto, uma barreira para a ampliacdo do uso destes materiais consiste
na fragilizacdo por Hidrogénio, que pode, entre outras fontes, decorrer do uso de protecdo
catddica em estruturas submersas. Este fendbmeno é de grande complexidade, uma vez que 0s
mecanismos possuem uma forte dependéncia de uma série de parametros, assim como ndo ha um
Unico tipo de teste e uma propriedade capazes de caracterizar o comportamento do material.
Entdo, a necessidade de extensa pesquisa, com testes de duracdo intrinsecamente longa gera uma
dificuldade na qualificacdo destes materiais em mais aplicagdes, aléem de um severo
conservadorismo nos projetos de engenharia. Este trabalho visa caracterizar o comportamento do
aco inoxidavel superdiplex UNS S32750 protegido catodicamente sob um potencial de -1.100
mVEecs, sob carregamento de fadiga, através de uma abordagem de mecanica da fratura. Foram
realizados ensaios de taxa de propagacéo de trincas, levantando-se a curva da/dN x AK, de modo
a ver o efeito da fragilizacdo por Hidrogénio em diversos estagios da vida em fadiga. Foram
realizados também ensaios a AK constante varrendo a frequéncia de aplicacdo de carga, 0 que
caracteriza o tempo para difusdo do Hidrogénio a frente da trinca. Os parametros desta analise,
juntamente aos mecanismos de fratura observados em ensaio, proveem modelos matematicos que
permitem determinar condi¢fes para que o aco fragilize, assim como a frequéncia de ensaio das
curvas da/dN x AK, que compreende um compromisso entre conservadorismo e tempo habil de
ensaio. Foi observado na varredura de frequéncia que a difusdo passa a ser mais importante para
maiores valores de AK, o que esta associado a uma maior quantidade de Hidrogénio que se aloja
na zona a frente da trinca. As curvas da/dN x AK também apontam que, para baixos niveis de AK
e Kmax, Nd0 h& efeito da fragilizacdo, o que também é suportado pelos aspectos fractogréaficos
observados. A fragilizacdo nestes acos esta associada a clivagem ciclica da ferrita, um
mecanismo cuja ativacdo depende da concentracdo de Hidrogénio que chega a ponta da trinca e
da tensdo necessaria para clivagem. Isto reflete no fato que, em protecdo catddica, ndo ha
deterioracdo do desempenho do ago inoxidavel superdiplex UNS S32750 para baixos niveis de
AK e Kmax.
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ABSTRACT

Duplex stainless steels are strong candidates to offshore and piping applications, given
their good mechanical properties and corrosion resistance. However, a barrier to the expansion
for the wider application of these materials consists of Hydrogen embrittlement provided by,
among other sources, the use of cathodic protection on structures. This phenomenon is of great
complexity, since the mechanisms depend strongly on a series of parameters, and there isn’t a
single type of experiment capable of completely characterizing the material behavior. Therefore
comes the need of extense research, with long duration tests, which causes difficulty on the
qualification of these materials for more applications, along with the employ of more
conservative designs on engineering projects. This work seeks to characterize the behavior of the
superduplex stainless steel UNS S32750 while cathodically protected by a potential of -1.100
mVecs, under fatigue loading, using the fracture mechanics approach. Fatigue crack propagation
rate test were performed, determining the da/dN x AK curve to compare the effect of Hydrogen
embrittlement on various stages of fatigue life. Fatigue tests at constant AK were also performed
scanning the load frequency, which describes the time for Hydrogen diffusion to the crack tip.
The results from this analysis, along with the fracture mechanisms observed in the samples,
provide mathematical models with data allowing them to predict conditions necessary for the
steel to embrittle, as well as the appropriate frequency for the determination of the da/dN x AK
curve, which involves a compromise between conservatism and test time. It was observed in the
frequency scanning test that the diffusion has greater importance in high AK behavior, which is
associated with a higher concentration of Hydrogen situated at the crack tip. The da/dN x AK
curves point that for low levels of AK and Kmax, there is no effect from the embrittlement, which
is also supported by the observed fractographic aspects. In these steels, the embrittlement is
linked to the cyclic cleavage of ferrite, a mechanism dependant on the Hydrogen at the crack tip
and the stress needed for cleavage to occur. This reflects on the fact that, under cathodic
protection, there is no loss of performance of the superduplex stainless steel UNS S32750 for
low levels of AK and Kmax

Keywords: Super duplex stainless steel, fatigue, fracture mechanics, Hydrogen

embrittlement, fatigue crack propagation rate, cathodic protection.
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1. INTRODUCAO

Ligas resistentes a corrosdo, também conhecidas como CRA (corrosion resistant alloys),
possuem ampla utilizagdo em diversas aplicagdes industriais, como vasos de presséo, trocadores
de calor, tubulages e componentes e equipamentos para uso offshore. Dentre estes materiais, a
familia dos acos inoxidaveis duplex se caracteriza como uma excelente alternativa aos acos
austeniticos convencionais, contando com boas propriedades mecanicas e elevada resisténcia a
corroséo localizada (JOHANSSON, 1999; NILSSON, 1992).

No cenario da industria offshore, estes acos comumente estdo submetidos a protecdo
catddica, além de muitas vezes estarem em contato com agos ao carbono também protegidos, de
modo que o potencial efetivamente aplicado seja excessivamente negativo. A contrapartida desta
superprotecdo consiste na formacdo de um campo elétrico que atrai ions de Hidrogénio
decorrentes da reacdo de hidrélise, que podem ser reduzidos a forma atbmica quando adsorvidos
na superficie metélica. Deste modo, podem difundir pela microestrutura e degradar as
propriedades, o que é denominado de fragilizacdo por Hidrogénio.

H& precedentes deste fendmeno nos acos duplex, provocando trincamento e eventuais
falhas (BAHRAMI et al, 2011; TURNBULL e HUTCHINGS, 1994, TAYLOR et al, 1999), o
que torna o entendimento deste fendmeno pertinente para avaliacfes de integridade estrutural de
componentes e estruturas, assim como para a correta selecdo de materiais para determinadas
condiges de servico.

Nestas aplicacOes, a presenca de defeitos é inerente ao sistema, sejam eles induzidos pelas
operacdes, pelo processo de fabricacdo ou instalacdo. Sob esfor¢os ciclicos devido a mudancas
de pressdo, oscilacdo de marés e correntes maritimas, componentes, estruturas e equipamentos
em geral estdo sujeitas ao fendbmeno de fadiga, o que pode levar a nucleacdo e propagacao de
trincas (HOLTAM e BAXTER, 2011; BAXTER et al, 2007). Por sua vez, estas descontinuidades
podem atingir tamanhos tais que provoquem fratura ou vazamento, no caso de dutos.

Estes eventos podem ser evitados ou mitigados através da metodologia de integridade
estrutural (tais como as contidas nas normas BS 7910 (2005) e API 579 (2007)), que determina
condi¢des adequadas de operagdo para 0s materiais, assim como prever falhas. Tais técnicas
dependem fortemente da determinacdo de propriedades dos materiais segundo a mecénica da
fratura, como o limiar de propagacdo de trincas e as taxas de propagacdo (AKth e da/dN,

respectivamente).
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Definida a importancia destas propriedades, ha de se determina-las com metodologias
representativas de todos os aspectos que podem influenciar no fenémeno, em particular para os
acos duplex, assim possibilitando seu emprego em diversas estruturas de forma segura.
Entretanto, a sinergia entre fragilizacdo por Hidrogénio e fadiga ndo é um fendmeno
completamente compreendido, e a interacdo entre duas fases distintas dos acos duplex, ferrita e
austenita, consiste em uma dificuldade adicional para tal compreensdo (JOHANSSON, 1999;
TURNBULL e HUTCHINGS, 1994).

O cenario atual entdo com que haja a necessidade de extensa pesquisa contabilizando com
o efeito de multiplas variaveis, com testes de longa duracdo. Somado aos precedentes de falhas, a
qualificacdo de acos superdiplex para emprego em estruturas suscetiveis a prote¢do catddica se
torna um desafio, e portanto é restrita para estes materiais, ou utilizada com conservadorismo nos
projetos de engenharia.

Este trabalho objetiva avaliar a interacdo entre os fendmenos de fadiga e fragilizacdo por
Hidrogénio em um aco superddplex UNS S32750 sob a abordagem da mecanica da fratura, em
amostras protegidas catodicamente a -1.100 mVecs.

Prop0e-se a utilizacdo de ensaios de varredura de frequéncia de aplicacdo de carga, que
possibilitam uma escolha de parametros 6&timos de ensaio. O compromisso entre
conservadorismo da investigacdo, associado a frequéncias baixas, e 0 tempo de ensaio depende
crucialmente da escolha de frequéncia, que é auxiliada por esse estudo. Também, através de
modelos matematicos da literatura, €& possivel realizar projecbes para situacdes
experimentalmente mais complexas.

Tais modelos correlacionam a frequéncia de carregamento de fadiga com a difusdo de
Hidrogénio, o que permite a determinagdo de relacdes entre parametros praticos e seus efeitos
nas propriedades do material.

A fragilizacdo por Hidrogénio nestes acos, sob carregamento de fadiga, se manifesta com o
mecanismo de clivagem ciclica proposto por Marrow et al, (1990, 1991, 1994), que contempla a
difuséo de Hidrogénio a frente da trinca e a clivagem da ferrita

Este trabalho visa, ainda, a determinacdo de condi¢fes de ativacdo deste mecanismo,
garantindo condicfes de utilizacdo sem demérito nas propriedades do material, assim como

quantificar a fragilizacdo por Hidrogénio em diferentes frequéncias e niveis de carregamento.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA
2.1. ACOS INOXIDAVEIS

Acos inoxidaveis sdo materiais de suma importancia para a industria de 6leo e gas, pois
ambientes marinhos apresentam fendmenos corrosivos que acarretam a perda de material em
estruturas que devem operar por longos periodos. A resisténcia a corrosdo deriva da adicdo de
Cromo em solucéo sélida nestes acos, que forma uma fina camada de 6xido (da ordem de poucos
angstrons de espessura) passivante, ou seja, impede a reacdo de oxidacdo (INTERNATIONAL
MOLYBDENUM ASSOCIATION, 2009; KRAUSS, 2005).

Esta camada passivante s6 se forma a partir de adi¢des de Cromo acima de 10,5% em
massa, de forma que este seja um pré-requisito para que a liga seja denominada inoxidavel. As
variacOes de agos inoxidaveis se distinguem pela adicdo de diferentes elementos para alterar a
composicdo de fases, visando determinados niveis de resisténcia mecénica ou aumento de
resisténcia a corrosdo localizada, por exemplo (IRON & STEEL SOCIETY, 1999).

Os acos inoxidaveis se dividem em cinco classes, sendo elas:

e Acos inoxidaveis ferriticos;

e Acos inoxidaveis austeniticos;

e Acos inoxidaveis martensiticos;

e Acos inoxidaveis endureciveis por precipitacdo;
e Acos inoxidaveis duplex.

A estabilizacdo das fases se baseia no diagrama Fe-Cr, mostrado na Figura 1. Para
porcentagens em massa de Cromo acima a 12,7%, a ferrita (fase o, de estrutura cubica de corpo
centrado) € estavel durante todo o intervalo de temperatura. Para que haja presenca de austenita
(fase vy, de estrutura cubica de face centrada), a composicdo deve ser tal que atinja a lupa

austenitica em algum intervalo de temperatura.
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Figura 1: Diagrama de fases Ferro-Cromo.
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Fonte: Adaptado de KRAUSS (2005).

2.1.1. Acos inoxidaveis ferriticos

Os acos inoxidaveis ferriticos se caracterizam pela presenca de elementos estabilizadores
da ferrita, como Nb, Al, Ti e principalmente Cr, em quantidades de 11 a 27% em massa. Deste
modo, a ferrita € a Unica fase presente da temperatura ambiente até a fusdo, ndo permitindo,
portanto, ganho de resisténcia mecéanica por tratamento térmico (DAVIS, 2000).

Comumente, também ndo € realizado trabalho a frio, uma vez que o ganho de resisténcia
mecanica por encruamento nestes acos € baixo, e ha perda significativa de tenacidade e
ductilidade. Outra medida para manter estas propriedades em niveis aceitaveis € a de reducéo do
teor de C para inibir a formag&o de carbonetos (KRAUSS, 2005).

2.1.2. Acos inoxidaveis austeniticos
Os agos inoxidaveis austeniticos sdo constituidos por uma estrutura cubica de faces
centradas. Para se obter estes acos, ha a necessidade de se expandir a lupa austenitica de modo
que cubra todo o intervalo de temperatura, 0 que exige a adicdo de elementos estabilizadores
desta fase, como o Niquel e o Nitrogénio. Isto impossibilita 0 aumento da resisténcia mecanica
através de tratamentos térmicos, porém ha uma boa resposta ao se aplicar o trabalho a frio
(LIPPOLD e KOTECKI, 2005).



22

Em geral, estes acos possuem de 16 a 26% de Cromo e 8 a 20% de Niquel, com o
representante mais comum possuindo 18 e 8%, respectivamente, como o AISI 304, que é uma
liga base para a fabricagdo de varios outros agos (DAVIS, 2000; LIPPOLD e KOTECKI, 2005).

Tipicamente, o Carbono é reduzido a teores inferiores a 0,08% para evitar a formacéo de
carbonetos de cromo nos contornos de grdo que reduzem a quantidade deste elemento em
solucdo sOlida na matriz. Este efeito, dito sensitizacdo, favorece a corrosdo integranular
(BHADESHIA e HONEYCOMBE, 2006; KRAUSS, 2005).

A Figura 2 ilustra as adi¢cOes necessarias para que se consiga as alteracfes nas propriedades
dos acos inoxidaveis, a partir do aco AISI 304, que é o exemplo mais representativo e comum

desta classe.

Figura 2: Fluxograma de adi¢Bes para a¢os inoxidaveis.
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S&o acos de menor resisténcia mecanica, mas de boa ductilidade e tenacidade. Adicdes e
modificacdes nestes acos visam um aumento de resisténcia a corrosdo, como o Mo para mitigar a
corrosdo localizada ou o Cr e o Ni para reduzir o efeito de corrosdo a altas temperaturas
(JOHANSSON, 1999; KRAUSS, 2005).

2.1.3. Acos inoxidaveis martensiticos

Os acos inoxidaveis martensiticos tém como principal caracteristica a combina¢do de uma
liga resistente a corrosdo e que possua resisténcia mecanica mais elevada do que as classes
ferriticas e austeniticas. Para isto, faz-se o uso da transformacdo martensitica, o que reflete na
necessidade da presenca dos campos de fase a e y em todo o intervalo de temperatura (KRAUSS,
2005).

O tamanho da lupa austenitica aumenta com a presenca de C e N, com o primeiro elemento
também tendo papel fundamental no ganho de resisténcia mecanica. Os teores de Cr séo
inferiores aos dos acos ferriticos, porém ainda precisam ser relativamente elevados para

compensar a quantidade retida deste elemento na forma de carbonetos (DAVIS, 2000).

2.1.4. Acos inoxidaveis endureciveis por precipitacao

Esta classe de acos foi desenvolvida em virtude da necessidade de se dispor de agos com
maior resisténcia mecénica e tenacidade, mas mantendo uma boa resisténcia a corrosdo. S&o
compostos por uma matriz dactil com precipitados finos e dispersos (KRAUSS, 2005).

Além dos elementos Cr e Ni, também séo adicionados outros elementos, como o Al, Cu e
Ti para a formacdo dos compostos intermetalicos que vao garantir ganho de resisténcia mecanica
por uma fina dispersdo de precipitados coerentes. A matriz pode ser martensitica, semiaustenitica
ou austenitica (DAVIS, 2000). As diferencas se baseiam também nas adi¢es que podem atuar na
estabilizacdo da austenita, em outras palavras, nas temperaturas Ms e Mf, que governam a

formacdo de martensita e o fenémeno de precipitacdo (KRAUSS, 2005).

2.1.5. Acos inoxidaveis duplex
A motivacdo para o desenvolvimento dos acos inoxidaveis duplex envolveu a necessidade
de ligas com maior resisténcia mecanica e a corrosdo (principalmente, resisténcia a corrosdo

localizada), com menor custo de fabricacdo (associado fortemente ao uso de Ni) em comparacéao
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com ligas austeniticas (LIPPOLD e KOTECKI, 2005; NILSSON, 1992). Nesta classe, a
estratégia envolve a formacéo tanto de ferrita quanto de austenita, idealmente em iguais fracdes
volumétricas (INTERNATIONAL MOLYBDENUM ASSOCIATION, 2009; JOHANSSON,
1999).

Estes acos sao altamente ligados, com 17 a 30% de Cr e 3 a 13% de Ni, além de Mo e N. O
primeiro elemento quimico ¢ utilizado para a estabilizacdo da ferrita e aumento da resisténcia a
corrosao localizada e por fresta em ambientes contendo cloretos, enquanto o N é utilizado para a
estabilizacdo da austenita (reduz a quantidade de Ni necessaria), mitigar a formacdo de fases
deletérias e aumentar a taxa de encruamento (INTERNATIONAL MOLYBDENUM
ASSOCIATION, 2009; KRAUSS, 2005; LIPPOLD e KOTECKI, 2005; GUNN, 1997).

Para a fabricacdo destes acos, o diagrama utilizado € o Fe e Cr/Ni equivalente, como o da
Figura 3. A exemplo das ligas comerciais SAF 2205 e 2507, o aco deste trabalho, a solidificagéo
ocorre com 100% de ferrita-d, e a austenita se forma a partir desta durante o resfriamento
(LIPPOLD e KOTECKI, 2005).

Figura 3: Diagrama pseudobinério de equilibrio para os agos inoxidaveis duplex.
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Uma maneira de se quantificar a resisténcia a corrosdo diretamente pela composicao
quimica é através do Numero Equivalente de Resisténcia a Pites (Pitting Corrosion Equivalent
Number, PREN), que pode ser calculado pela Equacdo 1 (NILSSON, 1992):



25

PREN = %Cr + 3,3%Mo + 16%N (1)

Este nimero ¢é utilizado para a diferenciacéo das subclasses dos acos duplex (CHARLES,
2008), sendo elas:

e Acos inoxidaveis duplex lean ou baixa liga. PREN<29. O Molibdénio ¢ mantido
proximo a zero;

e Acos inoxidaveis duplex. 29 < PREN < 39;

e Acos inoxidaveis superduplex. 40 < PREN < 47,

e Acos inoxidaveis hiperduplex. 47 < PREN;

A Figura 4 apresenta, em forma grafica, o desenvolvimento das classes em funcdo das
adicOes dos trés elementos que compdem o PREN. Nota-se que entre a classe lean e hiperduplex,
hé aproximadamente 10% de diferenca no teor de Cr e 3,5% no teor de Mo (CHARLES, 2008;
NILSSON, 1992).

Figura 4: Desenvolvimento dos acos inoxidaveis duplex.
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Fonte: Adaptado de CHARLES (2008).

A excelente combinacdo de propriedades fez com que estes acos encontrassem uma série

de aplicagbes na industria do Oleo e gas, com destaque para a resisténcia a corrosao em
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ambientes contendo cloretos e a resisténcia a corrosdao sob tensdo. Componentes utilizados
incluem, por exemplo, tubulacBes, bombas e componentes para arvore de natal molhada
(CHARLES, 2008; OWCZAREK e ZAKROCZYMSKI, 2000; INTERNATIONAL
MOLYBDENUM ASSOCIATION, 2009).

Apesar de apresentarem boas propriedades mecénicas e de resisténcia a corrosdo, o
comportamento em fadiga ndo é completamente compreendido (JOHANSSON, 1999), e o
material €, em alguns casos, suscetivel a fragilizacdo pelo Hidrogénio, que pode ser causada, por
exemplo, pelo uso de protecdo catddica nas estruturas e componentes submarinos (BAHRAMI et
al, 2011; CHARLES, 2008; OWCZAREK e ZAKROCZYMSKI, 2000; TAYLOR et al, 1999).

2.2. MECANICA DA FRATURA
A mecanica da fratura é a area da engenharia que estuda o comportamento dos materiais
frente a descontinuidades como trincas, sendo pertinente para projetos e estruturas que seguem a
filosofia de tolerancia ao defeito.
Esta abordagem permite a operacdo segura de componentes e estruturas trincados,
quantificando a severidade dos esforgos, determinando, inclusive, pardmetros de operagdo para a
qual a falha do componente pode ser prevista e, consequentemente, controlada.

2.2.1. Concentracdo de tensGes em defeitos
Um ponto importante para a determinagdo da severidade de um defeito € o entendimento
de como a presenca deste afeta o material com a aplicacdo de carregamento mecénico. Uma
abordagem qualitativa utilizada é a de linha de fluxo, ou linhas de forca, em que se faz uma
analogia dos esforcos com o escoamento de um fluido. A Figura 5 ilustra como estas seriam
desviadas por descontinuidades, como entalhes, reducGes abruptas de secdo, inclusdes, entre
outras, chamadas de concentradores de tensdo. O maior agrupamento das linhas corresponde a

uma tensao local superior a nominal, aplicada remotamente (BRANCO et al, 1986).
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Figura 5: Representacdo esquematica das linhas de fluxo de tensdo na presenca de descontinuidades. a)

Descontinuidade aguda; b) Descontinuidade amena.

a) b) ||

Fonte: STEPHENS e FUCHS, (2001).

Pode-se observar que esta concentracdo de tensdes esta associada ao qudo aguda € a
descontinuidade, e a orientacdo desta quanto ao tipo de carregamento também é pertinente
quanto a sua interferéncia nas linhas. Determinacdes quantitativas do efeito destas
descontinuidades se dao pelo uso de fatores de concentracdo de tensdo (K:), como na Equacdo 2.
Sdo utilizados em projetos de engenharia de maneira pratica, atuando como simples

multiplicadores da tensdo nominal.

Kt — O-O'Loc.al (2)
Nominal
Esta abordagem sé é valida para o caso puramente elastico, ou seja, ndo é possivel ter
estimativas reais das tensdes sofridas para casos em que ha deformacéo plastica na ponta de um
entalhe (SCHIJVE, 2004). Por este motivo, ndo € possivel empregar esta metodologia de calculo
para descontinuidades do tipo trincas. Sendo a separacgao entre as faces de uma trinca da ordem
do espagamento interatdbmico, um valor de K; calculado resultaria em niveis de tensdo néo
factiveis, quando na verdade hd deformacdo na ponta desta, chamada embotamento, e que
invalida as premissas do método (ANDERSON, 2004).
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Outra limitacdo consiste na utilizacdo em solicitacGes de fadiga, pois a solicitacdo ndo é
suficientemente descrita somente com o valor de K; um pardmetro puramente geométrico.

Necessita-se de mais informag6es do material, como sua sensibilidade ao entalhe.

2.2.2. Fator de intensidade de tensdes
Para quantificar a severidade do defeito, o parametro utilizado pela mecénica da fratura é o
fator de intensidade de tensdes (K). Este se divide em trés modos, distintos pelo tipo de esforco

aplicado, como mostra a Figura 6.

Figura 6: Modos de abertura I, Il e 11l de uma trinca.

Modo | Modo Il Modo lll
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Fonte: Adaptado de TED L. ANDERSON (2004).

Em geral, o modo | é o mais utilizado, por trabalhar somente com tens@es trativas e ser o
mais comumente observado. Uma forma genérica de K, para este modo, é apresentada na

Equacéo 3:

Ki=0-Y-Va (3)

Sendo ¢ a tensdo aplicada, a o comprimento da trinca e Y um fator dependente da
geometria.

Pode-se atribuir a fratura de um material a um valor de K, sendo este chamado de Kic no
modo |I. Esta é uma representacdo da tenacidade a fratura do material, que também pode ser
quantificada em termos da mecénica da fratura elastoplastica, com parametros como a abertura

da ponta da trinca (6 ou CTOD, Crack Tip Opening Displacement) ou Integral J.
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Em aplicacBes praticas, esta propriedade pode ser usada para a determinagdo do tamanho
critico de defeito para uma determinada geometria e carregamento, por exemplo. Fazendo-se um
rearranjo da Equacdo 3, obtém-se a Equacdo 4, que permite calcular o tamanho critico de defeito

para um determinado carregamento imposto, uma vez que se saiba o0 Kic do material.

a. = (Be) @

oY

2.2.3. Estado de tensdes

O desempenho de um material depende do estado de tensfes a que estd submetido, de
modo que este pode se comportar de uma maneira ductil ou fragil.

Na Figura 7, considera-se uma chapa fina com uma descontinuidade, tensionada na direcao
longitudinal (y). As linhas de fluxo de tenséo causam um desvio nas proximidades do defeito, de
modo que surge uma componente de tensdo na diregdo X, caracterizando um estado de tensoes
biaxial chamado de estado plano de tensdes (EPT). As mesmas consideracGes sobre tensdes mais

elevadas para linhas mais agrupadas sdo validas.

Figura 7: Formacdo de um estado de tensBes biaxial de tensdes na ponta da trinca. a) Campo sem

descontinuidade. b) Com descontinuidade. ¢) Componentes de tenséo nas dire¢des x e y.
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-
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(c) X

Fonte: adaptado de BROEK (1988).
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Conforme aumenta-se a espessura do corpo estudado, a tensdo na direcdo z passa a ter
maior pertinéncia. 1sso se da pelo fato de que o material a frente da descontinuidade (imaginado
como um cilindro na Figura 8) procura contrair nas dire¢des x e z. Contudo, o material adjacente
impede esta contragdo, provocando tensdes trativas nestas mesmas dire¢Oes (estado triaxial de
tensdes). Este efeito, chamado de constricdo, cresce conforme ha mais material adjacente, ou

seja, aumenta para regides situadas mais ao centro do corpo (BROEK, 1988).

Figura 8: ReacOes do material a ponta da trinca, frente a um campo de tensées local.
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Fonte: Adaptado de BROEK (1988).

A triaxilidade é total ap6s uma determinada espessura, 0 que caracteriza o estado plano de
deformagdes (EPD), que esté associado a tendéncia do material fraturar, ao invés de se deformar.
A biaxilidade s6 é plena na superficie do corpo, uma vez que ndo ha material adjacente para
impedir a contracdo (ANDERSON, 2004). Desta forma, associa-se o estado biaxial com maior
deformacdo. Ja a triaxilidade aumenta a partir da superficie e € maxima no centro, sendo que o
EPD s0 é alcangado quando o corpo tiver uma espessura minima.

A importancia destes efeitos pode ser vista através da tenacidade a fratura do mesmo

material para diferentes espessuras de corpos de prova, como ilustrado na Figura 9. Com a maior
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constricdo, presente nos corpos de prova mais espessos (até uma espessura tal que a EPD €
atingido), a deformacdo € impedida e, por isso, a fratura ocorre com menores esforcos

mecanicos, resultando em um menor valor de Kic (DIETER, 1961).

Figura 9: Dependéncia da tenacidade a fratura com espessura e estado de tensdes.
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Fonte: Adaptado de DIETER (1961).

A diferenca entre os estados de tensdo que podem estar presentes dentro de um mesmo

corpo afetam significativamente a quantidade de deformacéo a ponta da trinca.

2.2.4. Zona pléastica
As tensOes elevadas na regido proxima a ponta de uma trinca fazem com que, localmente,
haja deformacdo plastica. A regido afetada é determinada a partir da ponta da trinca por uma
distancia chamada de raio da zona plastica (rp). O estado de tensbes também afeta esta extenséo,
uma vez que as bordas do material estdo mais favordveis a deformagdo (SCHIJVE, 2004;
SURESH, 1998). O formato da zona plastica esta ilustrado na Figura 10.
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Figura 10: Geometria da zona pléastica a frente da trinca. O raio da zona é maior nas bordas, que estd em estado

plano de tensdes.
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trinca ==~
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Deformagio
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Fonte: Adaptado de STEPHENS; FUCHS (2001).

Conforme Branco (1986), esta extensdo pode, na verdade, ser subdividida em trés,
ilustradas na Figura 11:
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Figura 11: Zonas a frente de uma trinca.
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Fonte: Adaptado de BRANCO et al (1986).

e Zona pléstica monoténica, referente a carga aplicada somente em um sentido.
Ou, no caso de fadiga, referente & carga maxima do ciclo. E dada pelas Equacdes

5 e 6, segundo Suresh (1998), nas quais oy representa a tensdo de escoamento:

2
1 K
rp = - (G—y> , para EPD 5)
2
1 K
Ip = — (G—y> , para EPT (6)

e Zona plastica ciclica, que esta presente somente quando o carregamento possuli
carater ciclico. A ponta da trinca é deformada apds se aplicar o pico de carga
maxima, ou seja, apds a reversdo do carregamento. Esta zona depende da forca
motriz da fadiga, AK, como visto na Equacgdo 7, sendo menor que a zona pléstica

monotodnica e envolvida por esta.

o~ t () ©

ch

e Zona de processo de fratura. E uma zona de dimensdes minimas, com grande
quantidade de discordancias, em que a fratura se inicia. Estima-se que a extensao
seja proporcional a duas vezes 0 6 (CTOD) aplicado (THODLA et al., 2012).
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2.3. FRAGILIZACAO PELO HIDROGENIO
O emprego de componentes metélicos em ambiente marinho possui um agravante de
grande relevancia, a fragilizacdo pelo Hidrogénio. A protecdo contra corrosdo de estruturas via
protecdo catodica tem como consequéncia a geracdo de H ibnico, que pode ser reduzido e
adsorvido pela superficie metalica, conforme a reacdo da Equacdo 8, em que M corresponde ao

metal em solucao.

M(s) + HGq) + €7 = MH,q4, (Catddica) (8)

Na forma atdbmica, pode se recombinar com outro atomo ou ion atraves das reagdes das
Equacdes 9 e 10, e assim passar para a forma gasosa (BOCKRIS; KHAN, 1993; LYON, 2010).

2MH,gs = Hpg) + Mg (Rota catalitica) 9)

H@q) + MH,q4s + €~ = H; + M, (Rota de dessorcao eletroquimica)  (10)

Porém, ao permanecer adsorvido, forma um gradiente de concentracdo entre a superficie e
0 nucleo, promovendo a difusdo do 4&tomo, que se aloja nos intersticios da rede cristalina e em
armadilhas como discordancias, vacancias, superficies livres e interfaces (LYNCH, 2012).

Apesar de em menor quantidade, também ha geracdo de Hidrogénio em sistemas que
apresentam corrosdo, como mostra a reacdo da Equacéo 11, por exemplo (MARROW e KING,
1991).

3Fez’a2q) + Hy0() = Fes0, ) + 8H(aq) + 2€” (Anddica) (11)

O Hidrogénio é capaz de deteriorar as propriedades do material, sendo que existem
diversos mecanismos de fragilizacdo descritos em detalhe na literatura. Um grande desafio do
estudo deste fendmeno é a dependéncia de diversas variaveis, uma vez que a fratura esta
associada a microestrutura, resisténcia do material, difusdo do atomo, efeito de tensdes locais,
interacdo com armadilhas e deformacéo, e as proprias condi¢Bes de teste (CHARLES, 2008;
LYNCH, 2012).
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Na Figura 12, Gangloff (1988) ilustra o transporte de Hidrogénio para a situacdo de um
componente trincado, com oferta dos ions H* a partir do eletrélito. O processo ocorre através dos
possiveis passos:

1. Reducdo de O;
Dissolucdo de cations e hidrolise;
Reducdo de H" a H;
Reducdo de H20 a H (hidrdlise);
Solubilizagéo de H na rede cristalina e armadilhas;

© g ~ w D

Difusdo até a zona de processo de fratura, que fica a uma distancia equivalente a 6
(CTOD), que possui reticulo cristalino dilatado e solubilidade mais elevada,

denotada por CHoT;

Figura 12: Transporte de Hidrogénio na regido da ponta da trinca.
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Fonte: Adaptado de GANGLOFF (1988).

Devido a grande importancia e complexidade, ha vasto material na literatura a respeito da
fragilizacdo, porém ndo h& um consenso nem um Unico mecanismo atuante que explique
satisfatoriamente todas as situacGes que ocorrem. Os mecanismos mais consolidados e aceitos

serdo brevemente descritos a seguir.
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2.3.1. Formacéo de hidretos

Em materiais em que a formacédo de hidretos é termodinamicamente favoravel, como no
Vanadio, Zircénio e Titdnio e suas ligas, por exemplo, estes hidretos sdo responsaveis pela
fragilizacdo. Tais compostos se formam na ponta de trincas devido a alta tensdo hidrostatica, que
favorece a difusdo de Hidrogénio. Estas fases nucleiam e crescem até que haja clivagem,
resultando em crescimento da trinca e interrupcdo deste crescimento quando a trinca atinge a
matriz novamente (BARNOUSH, 2007; LYNCH, 2012).

Na Figura 13, esta ilustrado o processo, com a formacdo de um hidreto a frente de um

defeito, em uma regido de alta tensdo hidrostatica.

Figura 13: Mecanismo de fragiliza¢do por formac&o de hidretos na ponta de uma descontinuidade.

Parada e
embotamento da

H / H trinca

D o
/ \ H Hidreto Clivagem do

Fragil hidreto
Fonte: Adaptado de LYNCH (2012).

2.3.2. Decoesao facilitada pelo Hidrogénio (HEDE)

Em inglés conhecida por Hydrogen Enhanced Decohesion (HEDE), o mecanismo de
decoesdo possui ampla aceitacdo e é coerente com o observado em ligas de alta resisténcia.
Primeiramente, considera-se que o Hidrogénio difunde para zonas em que o reticulo cristalino
esteja dilatado, como s zona de processo de fratura, a frente da trinca. Entdo, é aprisionado em
regibes como contornos de gréo ou interfaces (BARNOUSH, 2007; SHREIR et al, 1963).

A fragilizacdo em si se baseia na redugdo da forga interatdbmica dos 4&tomos de Ferro (ou
entre a matriz metélica e uma particula), promovida pela doagdo do elétron da camada 1s do
Hidrogénio para a camada incompleta 3d da nuvem eletronica do Ferro, o que reduz localmente a
resisténcia mecéanica do material, permitindo uma separagdo dos atomos e a propagacdo de uma
trinca (LYNCH, 2012; ROBERTSON et al., 2015). Na Figura 14, estéa ilustrado o processo para
trés casos distintos de localizagdo do Hidrogénio, incluindo a matriz metélica sem defeito, com

defeito do tipo trinca, e uma particula na matriz, como um precipitado.
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Figura 14: Mecanismo de fragilizacdo por decoesdo. a) Hidrogénio que migra para a zona de maior tensdo
hidrostatica. b) Hidrogénio adsorvido na ponta de uma trinca. ¢) Decoesdo na interface com uma

particula na matriz.
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Fonte: Adaptado de LYNCH (2012).

Este mecanismo comumente se faz presente em casos de ligas ferrosas de alta resisténcia, e
é coerente com 0s modelamentos matematicos da mecanica da fratura, pois 0s aprisionamentos
ocorreriam no caminho de uma trinca (BARNOUSH, 2007; GANGLOFF, 2003).

2.3.3. Plasticidade localizada facilitada pelo Hidrogénio (HELP)

Também conhecido por Hydrogen Enhanced Localized Plasticity (HELP). Este mecanismo
sugere que os efeitos de fragilizacdo estdo associados a interacdo do Hidrogénio com
discordancias. Ocorre a difusdo do a4tomo de Hidrogénio para a regido de mais alta tensdo
hidrostética, sendo que este se aloja no ndcleo de discordancias e no campo de deformacdo que
as envolve, similar ao que ocorre em uma atmosfera de Cottrell (BARRERA et al., 2018;
GANGLOFF, 2003; LYNCH, 2012).

Havendo uma certa quantidade de Hidrogénio, simulac@es, pelo método de elementos
finitos, sugerem que esta atmosfera se localiza no ndcleo de uma discordancia (o local de maior
deformacdo, e portanto, com maior espaco), 0 que reduz a energia elastica do campo de
deformacéo, e portanto a repulsdo entre multiplas discordancias e obstaculos, como contornos de
grdo e carbonetos. Desta forma, a mobilidade é facilitada, refletindo em uma menor tensdo
necessaria para mové-las (BARNOUSH, 2007; GANGLOFF, 2003; SHREIR et al, 1963).

Na literatura, discute-se sobre a propagacdo de uma trinca via coalescéncia de

microcavidades, uma vez que a deformacdo é facilitada, e assim formaria cavidades mais
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profundas em comparacdo com ambientes inertes. Apesar de ser um processo que aumenta a
plasticidade, macroscopicamente as fraturas possuem caracteristicas frageis (BARNOUSH,
2007; SHREIR et al, 1963; LYNCH, 2012; ORIANI e HIRTH, 1985).

Como se observa na Figura 15, a zona pléastica contém teores menores de Hidrogénio para
posicbes mais afastadas da ponta da trinca e, portanto, a deformacdo ndo € localizada. Isto
favorece o embotamento da trinca e a formacao de cavidades (ou vazios) profundos por causa da
alta tensdo. Quando ocorre a propagacdo, o Hidrogénio migra para a regido que contém estes
vazios, e promove a coalescéncia.

Como apontam Barnoush (2007) e Lynch (2012), € crucial para o funcionamento deste
processo que o atomo consiga difundir de modo que acompanhe o movimento de discordancias.
Assim, observa-se uma grande sensibilidade a taxa de deformacdo em testes de sistemas que
incorporam o mecanismo HELP.

Atenta-se que ainda ha a necessidade de desenvolvimento matematico para este modelo,
ndo havendo base para analises de integridade estrutural para predicdo de pardmetros de
mecanica da fratura (GANGLOFF, 2003).

Figura 15: Diagrama para ilustracdo do processo HELP.
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Fonte: Adaptado de LYNCH (2012).
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2.3.4. Emissédo de discordancias induzida por adsorcao de Hidrogénio (AIDE)

Proposto inicialmente por Lynch em 1976 como Adsorption-Induced Dislocation-Emission
(AIDE), também é um mecanismo baseado na interacdo com discordancias. Possui uma maior
complexidade, pois depende do efeito combinado de adsor¢éo de Hidrogénio com a emissdo de
discordancias (termo que abrange a nucleacdo e movimentacao).

Em um ambiente inerte, a emissdo de discordancias, na regido proxima a uma trinca, é
dificultada, devido ao fato de que as ligagOes atdmicas séo suficientemente fortes. A maioria das
discordancias emitidas promove embotamento e poucas interceptam planos que causam
crescimento via coalescéncia de microcavidades com a ponta da trinca, sendo que, para que isto
ocorresse, seriam necessarios valores elevados de tensdo aplicada (BARRERA et al., 2018;
LYNCH, 2012).

J& na presenca de Hidrogénio, a nucleacdo das discordancias é facilitada, pois ha
Hidrogénio adsorvido na ponta da trinca que enfraquece as ligacdes atbmicas, de modo que haja
uma maior quantidade de discordancias ativas, e consequentemente ha mais delas que se
movimentam em planos que promovem avango de trinca. Isto se traduz em uma menor tenséo
para provocar a coalescéncia de microcavidades com a trinca, constituindo, portanto, a
fragilizacdo (BARRERA et al., 2018; RAJA e SHOJI, 2011).

A Figura 16 mostra 0 processo para uma situacdo que o Hidrogénio adsorvido provém de

uma reacdo de corrosdo, que gera um filme na superficie das faces da trinca
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Figura 16: Emissdo de discordancias na ponta da trinca facilitada pelo Hidrogénio adsorvido e a consequente

propagacdo de trinca via coalescéncia de microcavidades.
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Fonte: Adaptado de RAJA e SHOJI (2011).

2.3.5. Fragilizacao pelo Hidrogénio em acos inoxidaveis duplex
Em acos inoxidaveis duplex, o transporte de Hidrogénio € um aspecto mais complexo, uma
vez que a interacdo com duas fases tdo distintas ndo é prevista pela Lei de Fick. A ferrita pode
apresentar um coeficiente de difusdo até 108 vezes maior do que o da austenita. Alguns modelos
na literatura (OWCZAREK e ZAKROCZYMSKI, 2000; OLDEN et al, 2008; TURNBULL e
HUTCHINGS, 1994) procuram quantificar diversos efeitos, tais como:
e Formato e distribuicdo das fases;
e Solubilidade, que é muito superior na austenita;
e Mecanismo de fragilizacdo (HEDE, HELP, AIDE, etc...);
e Atuacédo de armadilhas na interface entre as fases;
E possivel verificar nestes trabalhos que o transporte nestes acos tem como passo
controlador a difusdo pela ferrita, enquanto a austenita age como obstaculo. A necessidade de
desvio no trajeto do Hidrogénio introduz o conceito de tortuosidade, o que diminui o coeficiente

de difus@o. H& uma queda de 400 vezes neste coeficiente para 0s agos duplex, se comparados ao
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ferro puro (somente ferrita presente) (OWCZAREK e ZAKROCZYMSKI, 2000; TURNBULL e
HUTCHINGS, 1994).

A difusdo do hidrogénio tem um impacto direto nas propriedades, de forma que quanto
maior for a mobilidade deste elemento, mais intensos seréo os efeitos adversos nas propriedades
mecanicas. No trabalho de Meinhardt et al., (2017), o aco superdiplex UNS S32760 foi testado
em uma condicdo de protecdo catodica de potencial de -895 mVecs, e a tenacidade a fratura
decai nesta condicdo. Entretanto, foi observado que, com a trinca alinhada paralelamente as ilhas
de austenita (de modo que a difusdo é facilitada), a queda € consideravelmente acentuada
comparado ao caso do alinhamento perpendicular (com as ilhas de austenita atuando como
barreiras).

Sendo a difusdo um passo de enorme importancia para a fragilizacdo, h4 um reflexo claro
na necessidade de diretrizes para a selecdo de parametros de teste que caracterizem corretamente
0 desempenho de um material. O trabalho de Scheid et al (2017) investiga, para 0 mesmo aco
desta dissertacdo de mestrado, isto é, 0 UNS S32750, a dependéncia da tenacidade a fratura com
relacdo ao potencial catddico e a taxa de K. O primeiro se relaciona de forma que, quanto mais
negativo, maior a geracdo de Hidrogénio e, portanto, maior é o gradiente de concentracdo que é a
forca motriz para a difusdo. Ja o segundo se relaciona com o tempo de difusdo que é maior para
taxas menores de K. As conclusbes deste trabalho evidenciam que o mecanismo de fratura,
juntamente ao valor da tenacidade a fratura, é alterado para condi¢cGes que favorecem o
transporte, ou seja, potenciais mais negativos e ensaios mais lentos (menores taxas de K). Estas
condi¢Bes mais severas provocam uma maior ocorréncia de clivagem na ferrita, e um mecanismo
similar a uma clivagem progressiva que predomina na austenita, chamado de step-wise cracking
(OLTRA et al, 1996). E pertinente também observar que, para potenciais t40 negativos quanto -
1.100 mVEecs, a dependéncia da taxa de K se apresenta de forma menos acentuada, o que indica
que o gradiente de concentracdo é grande o suficiente para compensar o efeito do tempo de
difuséo.

Has aspectos da fragilizacdo pelo Hidrogénio, nesta classe de materiais, que sO se
manifestam em condi¢des de carregamento de fadiga, possuindo dependéncia de parametros que
definem a forca motriz para o crescimento de trincas, a difusdo de Hidrogénio, e a propagacéo

por clivagem, por exemplo.



42

2.4. FADIGA DOS MATERIAIS

A fadiga é um processo de mudanca progressiva dos materiais, envolvendo tensdes ou
deformacdes ciclicas, geralmente associado com trincamento e falha do componente (SURESH,
1998).

Para os estudos em fadiga, necessita-se de uma definicdo do carregamento. Para tal,
considera-se que a aplicacao de esforcos ocorre de forma senoidal ao longo do tempo. Na Figura
17, estdo apresentadas as variaveis caracteristicas de tensdo méaxima, minima e média (omax, Omin
e om, respectivamente). A amplitude de tenséo, a tenséo de amplitude e a razdo de carregamento
(Ao, oa € R, respectivamente) também sdo utilizadas, sendo definidas matematicamente pelas

Equacdes 12 e 13.

Figura 17: Varidveis caracteristicas de um carregamento de fadiga.

Rzo.min/O-max Ac

O min
Fonte: Adaptado de SCHIJVE (2004).

Ac = Opmax — OMin = Omax ' (1 —R) (12)
R = OMax — PMax (13)

OMin PMin
Através destes parametros, pode-se descrever varios tipos de carregamentos ciclicos, a
exemplo do modo alternado (Figura 18a) e do modo repetido (Figura 18b). Carregamentos
irregulares, como a da Figura 18c, sdo encontrados na pratica, mas devem receber um tratamento

matematico para serem interpretados como um carregamento senoidal.
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Figura 18: Tipos de carregamento de fadiga. a) Alternado b) Repetido c) Irregular ou aleatério.
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Fonte: Adaptado de DIETER (1961).

O fenémeno da fadiga também pode ter como origem gradientes de temperatura em um
mesmo componente ou 0 movimento relativo oscilante entre superficies, por exemplo.

A etapa inicial do fendmeno envolve a nucleacdo de uma trinca frente ao carregamento
imposto. A tensdo ciclica imposta, mesmo inferior a tensdo de escoamento do material, é capaz
de deslocar planos atbmicos de forma permanente, formando microintrusdes e microextrusdes
(SCHIJVE, 2004). Esta deformacdo plastica localizada acaba por criar um ponto concentrador de
tensdes, ou seja, um ponto em que a tensao real é superior a nominal, o que facilita a nucleacdo
de trincas que propagardo e levardo o material a ruptura.

A Figura 19 ilustra o processo, em que inicialmente a fadiga provoca um desalinhamento

dos planos, que se intensifica até formar pequenas descontinuidades.
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Figura 19: a) Planos atdmicos sutilmente deslocados durante a fadiga. b) Deslocamento de planos atdmicos

mais acentuado ¢) Formacao de microintrusdes e microextrusdes na superficie.
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Fonte: Adaptado de STEPHENS e FUCHS (2001).

Entretanto, nem sempre os defeitos que ocasionam a falha sdo advindos da deformacao
plastica localizada, mas ja estdo presentes na estrutura, como defeitos de fabricacdo ou
instalacdo, provenientes da laminacdo ou soldagem, por exemplo (BRANCO et al, 1986).

Desta forma, nota-se que a falha do componente acontece ap6s decorrido um certo tempo,
mesmo que indicios do fenbmeno ja estejam presentes (como deformacdo localizada na

superficie do material ou trincas visiveis).

2.4.1. Abordagem de vida total
Uma maneira de se avaliar o comportamento em fadiga de um material é a abordagem de
vida total, que propde a realizacdo de ensaios com carregamento ciclico até a fratura. Para cada
nivel de tensdo aplicada, existe um certo numero de ciclos até a ruptura (Ns). O resultado gréfico

se chama curva S-N ou de Wdhler, conforme mostra a Figura 20.
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Figura 20: Curva S-N ou de Wahler.

700

600
500
S o N
= % \\k Aco 18Cr 9Ni
N
o
\\k Aco estrutural
200 ==
~N—_2024 T4
B Liiga de Aluminio
oL
10 10° 10 107 168 10°

Vida [ciclos]

Fonte: BRANCO et al (1986).

Para tensdes maximas altas, proximas ao limite de resisténcia do material, 0 nimero de
ciclos suportado pelo material € proximo a 1, pois se assemelha a um ensaio de tracdo. Ao se
reduzir a tensdo aplicada, a vida em fadiga aumenta. Para componentes lisos e em meio inerte,
acos podem apresentar uma assintota horizontal, chamada de limite de fadiga. Este ponto
caracteriza uma tensdo tal que, para valores aplicados abaixo desta, o material suporta um grande
numero de ciclos, dito vida infinita (BRANCO et al 1986; SCHIJVE, 2004).

Esta abordagem é chamada de vida total, pois agrega os fendbmenos de nucleagdo,
crescimento e ruptura de forma Unica, isto €, em Nt Considera-se que a maior parte da vida em
fadiga é gasta na formacédo de uma trinca, enquanto a etapa de crescimento € pouco significativa,
0 que nem sempre é verdadeiro (STEPHENS e FUCHS, 2001).

Apesar de amplamente utilizada, a metodologia que emprega as curvas S-N apresenta,
portanto, uma grande limitacdo para situagdes com concentradores de tensdes ou defeitos ja
presentes na estrutura, uma vez que a nucleacdo ndo mais representa uma parcela importante da
vida do material (DOLPHIN e TICE, 1992).

Outras limitagbes incluem a correlagdo com variaveis em meios corrosivos e fenémenos
localizados, que séo questdes criticas para algumas aplicacdes. Tubulacgdes rigidas, por exemplo,
necessitam de estudos de mecanica da fratura para se caracterizar mais corretamente 0s
fendmenos atuantes.



46

2.4.2. Mecanica da fratura aplicada a fadiga
A aplicacdo da mecanica da fratura em fendmenos de fadiga possibilita a previsdo de vida
remanescente em casos mais praticos. Para isto, & necessario se analisar a forca motriz para a
propagacdo e a velocidade desta. Na Figura 21, pode-se observar que, para maiores
carregamentos (omax), trincas crescem mais rapidamente, atingindo a ruptura em um menor

numero de ciclos.

Figura 21: Curva a x N. Representacdo do crescimento de uma trinca para diferentes niveis de carregamento.
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Ciclos de aplicagdo, N
Fonte: Adaptado de STEPHENS e FUCHS (2001).

Segundo a mecénica da fratura, o comportamento do material € descrito pela taxa de
propagacdo da trinca (da/dN) para cada carregamento, que é referido em termos do fator de
intensidade de tensdes. As defini¢bes de Kmax € Kmin S0 analogas a tensdo na abordagem de vida
total, correspondendo ao K aplicado no instante de carga maxima e minima, respectivamente.
AK, a diferenca entre eles, incorpora as informacgdes de tensédo e de tamanho de trinca em um
unico parametro de forca motriz.

Curvas do tipo da/dN x AK, como a da Figura 22, sdo utilizadas para caracterizar o
crescimento de trincas em diversos sistemas, sendo claramente divididas em trés estagios
distintos (SURESH, 1998).
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Figura 22: Curva caracteristica do ensaio de propagacéo de trinca e seus estagios.
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Fonte: Adaptado de SURESH (1998).

As informacdes contidas neste tipo de curva sdo utilizadas para a previsdao de vida
remanescente de um componente ou estrutura, uma vez que, sabendo-se a taxa com que a trinca
cresce, é possivel calcular quantos ciclos restam até que se atinja o tamanho critico. Normas de
integridade estrutural, como a BS7910 (2005), fornecem as diretrizes para as aplicacdes, assim

como dados conservadores de curvas para referéncia.
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2.4.2.1.  Estagio I: Proximo ao limiar

O limiar de propaga¢ao, denotado por AKth (de threshold, do inglés), é definido como o
valor de AK tal que, abaixo deste, ndo ha propagacdo de trincas, o que é do interesse de
aplicacOes préticas (BROEK, 1982; STEPHENS e FUCHS, 2001). Por se tratar de uma assintota
vertical, ha a necessidade do estabelecimento de um valor operacional para se caracterizar uma
taxa de propagacdo nula. A norma ASTM E647 (2014) recomenda o valor de 107" mm/ciclo.

O formato da curva acima do valor de AKh contém taxas baixas porém crescentes, em um
intervalo de 107 a 10°® mm/ciclo. E fortemente dependente da microestrutura, uma vez que a
zona plastica ciclica € da ordem de grandeza do tamanho de grdo. A razdo de carregamento é de
suma importancia, porque os fendmenos de fechamento de trinca podem estar bastante presentes
com os valores diminutos de K aplicados, resultando em taxas e limiares ndo conservadores
(IACOVIELLO et al, 1999; KUHN, 2011; PETIT e MAILLARD, 1979; SURESH, 1998;
VOSIKOVSKY, 1979).

O estudo deste estagio, apesar das dificuldades de determinacéo, justifica-se pelo fato de
que estruturas com trincas que se enquadram neste estagio passam uma parte apreciavel da vida
em servico nesta condi¢do (DOLPHIN e TICE, 1992; BROEK, 1982).

2.4.2.2.  Estagio Il: Crescimento estavel
Caracterizado pelo aspecto linear na curva em escala logaritmica, sendo o estagio com a
maior utilizacdo pratica na previsao de vida remanescente, englobando taxas de propagacdo da
ordem de 10 a 10 mm/ciclo. Este comportamento estavel é comumente descrito pela lei de
Paris, como mostra a Equacédo 14 (STEPHENS e FUCHS, 2001).

da
== A AK™ (14)
Onde A e m sdo constantes referentes ao sistema material e meio. Este é o modelo mais
simples e amplamente aceito. Porém, outros equacionamentos procuram abranger em uma Gnica
expressao as assintotas verticais e outros efeitos, como o da razao de carregamento, por exemplo
(BRANCO et al, 1986; SCHIJVE, 2004). Estes efeitos, contudo, sdo diminutos, uma vez que 0s
valores de K aplicados geralmente se encontram suficientemente elevados para evitar fenbmenos
de fechamento de trinca (SURESH, 1998; VOSIKOVSKY, 1979). Também se nota que a
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microestrutura tambeém tem efeito reduzido, uma vez que a zona plastica tem extensdo superior
ao tamanho de gréo.

O efeito de meios agressivos neste estagio depende de uma série de fatores (como
composi¢do do meio, frequéncia e razdo de carregamento), uma vez que efeitos sinérgicos e

passos controladores lentos podem estar presentes.

2.4.2.3.  Estagio I11: Ruptura final

Durante o estagio final de propagacéo, trincas crescem com taxas elevadas, da ordem de
102 mml/ciclo e acima, até que atinjam o tamanho critico de defeito. Por apresentarem valores de
Kmax comparaveis a K¢, mecanismos de fratura mais tipicos de carregamento estatico podem ser
observados na superficie de fratura, como clivagem, coalescéncia de microcavidades e fratura
fibrosa (SCHIJVE, 2004; ANDERSON, 2004).

O comportamento neste estagio esta fortemente atrelado ao valor de tenacidade a fratura,
pois durante o carregamento Kmax atinge valores de magnitude proxima a Kc. Para um mesmo
AK, uma razdo de carregamento mais elevada resulta em um Kmax maior, de modo que este
parametro tem forte influéncia nas taxas de crescimento.

A alta velocidade de propagacdo faz com que ndo haja grande influéncia do meio externo,
ja que os fenbmenos de transporte podem ser mais lentos (SURESH, 1998; VOSIKOVSKY,
1979).

Uma vez que ndo é possivel assegurar a operacdo segura com altas taxas de propagacéo e

com crescimento instavel, o estudo deste estagio tem pouca aplicacéo prética.

2.5. INTERA(;AO ENTRE FADIGA E FRAGILIZA(;AO PELO HIDROGENIO
Para o entendimento da sinergia entre estes dois fendbmenos, hd a necessidade da
abordagem das condicOes para a ocorréncia, 0 que separa situacdes em que a fragilizacdo ou a
fadiga sdo fenémenos concorrentes ou ndo. Além disto, a quantificacdo dos efeitos também deve
ser realizada, sendo que para tal se utilizam modelos matematicos. Conforme Gangloff (1990), a
Figura 23 mostra os trés casos basicos, em termos de uma curva da/dN vs Kmax:
e Tipo A. Ha um efeito combinado da fadiga e do meio. E um cenario comum para ligas de

média resisténcia mecanica e com resisténcia a corrosdo sob tensdo. Ha dependéncia do



50

tempo de exposicao e da ciclagem. O incremento em da/dN (ou Aa/AN, alternativamente)
pode ser diferente ou inexistente para diferentes niveis de AK;

e Tipo B: Os efeitos sdo puramente mecanicos até que os valores de K aplicados na fadiga
atinjam o valor de Kscc, que representa o crescimento de trincas por corroséo sob tenséo
(Stress Corrosion Cracking). O aspecto ciclico ndo apresenta influéncia, somente o
tempo. Também pode apresentar a forma de um patamar, dado por passos controladores
como transporte, difusdo e tempo de reacdo (CHENG e CHEN, 2017; BAXTER et al,
2007).

e Tipo C. Uma combinacéo entre os tipos A e B;

Ressalta-se também que o limiar de propagacdo pode ou ndo sofrer alteracdo dependendo

do sistema material-meio.

Figura 23: Diferentes casos de integracdo de fadiga com meio agressivo.
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Fonte: Adaptado de GANGLOFF (1990).

Modelos matematicos exercem uma funcdo importante para a quantificacdo de efeitos de
variaveis do meio, agregando fendmenos cinéticos e de transporte ao entendimento da mecanica
da fratura. Também deve-se atentar para as condicOes para que tais fendmenos se manifestem e
causem uma degradacdo aprecidvel nas propriedades dos materiais, além de como estes

mecanismos podem ser identificados em um sistema.
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2.5.1. Modelos matematicos
Abordagens de diferentes niveis de complexidade foram desenvolvidas para abranger
diferentes fendmenos de corrosdo sob tensdo, corrosdo-fadiga e fragilizacdo pelo Hidrogénio.
Para reacdes e fendbmenos que acontecem em curtos espacos de tempo, inferiores ao tempo entre
ciclos usuais de carregamento, é possivel se apresentar uma expressao simples, como aquela
dada na Equacéo 15 (ANDERSON, 2004), para casos do tipo A:

(j_;)Agressivo - @ (;i—;)lnerte (15)

Em que ¢ é uma constante, sendo que representa simplesmente uma multiplicacdo da taxa
de propagacdo, podendo ou ndo ser dependente de AK. Devido a sua simplicidade, ndo ¢é capaz
de contemplar todos os fendmenos relacionados a fragilizacdo pelo Hidrogénio. E necessario
uma fundamentacdo matematica mais complexa para corretamente descrever certos efeitos,
como a cinética de reacdes de superficie, difusao e trincamento (THODLA et al., 2010).

Nas Tabelas 1 e 2, estdo ilustrados, respectivamente, parametros que devem ser
considerados e o0s modelos com seus passos controladores para diferentes situagoes
(GANGLOFF, 1990).

Tabela 1: Parametros pertinentes nos modelos de propagacéo de trinca, mostrado na Tabela 2.

Parametros dos modelos

E=Maodulo de elasticidade q=Carga eletroquimica T=constante de taxa de reac3o
para superficie limpa

Ax=distancia de penetragdo de H | o,=Tensdo de escoamento a=Constante da reacao de
reducdo de Oxigénio

Cu=Concentracdo de Hidrogénio | f=Frequéncia V=Abertura de boca de trinca

Cu+=Concentragdo de Hidrogénio | I=Taxa de produgdo de H Po=Pressdo nominal de gas

ibnico

T=Temperatura ao, A, A’, A”, R=Constantes Du=Coeficiente de difusdo de H

B=Fracdo de superficie AH=Energia de ligacdo H- E’=Potencial na ponta da trinca

discordancia
Xx=Fator do meio agressivo s=espacamento das estrias k=constante de taxa de reacao
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Tabela 2: Modelos para taxas de propagacdo para maltiplas situacées.

zona plastica

Processo ) ) )
Modelo Proporcionalidade de da/dN Predicéo da propagacéo (Aa)
controlador
Geracao de
o voowom (50) o a()em(-F)
co idrogénio na — al —).exp|——=
g . dN patamar ¢ f P RT
ponta da trinca
Competicéo entre da 1 aag
Gangloff (—) acC A' (Ve ). exp( )
J redugdo de Oz e H* dN/cg " max fVinax
Fluxo molecular, da da Py\ , (Po
o @y (@, (7)F)
Transporte de gas dN/cr AN/ cpsar \f /7N sur
da da —kP
5 -04 — — .(1-ex 2
Wei et al. Reacio metal-gas (dN)cp aCyab (dN)CF,SAT ( IO( 7 ))
Transferéncia de
da da -7
3 — — . (1-expl—
carga por reagao (dN)CF aCyaq (dN)CF,SAT ( Xp( 7 ))
transiente
Difuséo de
Holroyd & Hidronéni (da) Ax Dy
Idrogenio na TV oa— 4
Hardie g . dN Agressivo N ( /f)
zona plastica
Difuséo de
Kim et al Hidrogénio na (da) Ax A" (PODH> ( AH) AK?
| g v/ N P\ T RT
zona pléastica
e n Ax —s
) Difusédo de (6 —5)
Austin Lidrogeni (da) (da) fo =
idrogénio na — =(-—] .x
&Walker J dN Agressivo dN m

'

(da) _ 377 ay
dN patamar " E

Fonte: Adaptado de GANGLOFF (1990).

Scott et al (1983), por exemplo, procuram relacionar a taxa de propagacéo de patamar do

tipo B com a corrente de evolucdo de Hidrogénio, ic, um parametro eletroquimico e uma

constante B. A Equacdo 16 representa 0 modelo proposto, cuja premissa € que a taxa € limitada

pelo fornecimento de Hidrogénio a uma zona de tamanho similar a zona plastica monotonica
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(associada puramente a0 Kmax). Entretanto, este modelo se mostrou inconsistente para casos em

que da/dN independe da frequéncia.
2 =B-ic (16)
Naturalmente, € dificil que um Unico modelo consiga englobar as contribui¢cGes mecanica e
quimica, tendo tantos efeitos sinérgicos dependentes de oclusdo da ponta da trinca, campo de
tensdes, deformacdo, interacdo de Hidrogénio com discordancias, entre outros fenémenos
(PIASCIK e GANGLOFF, 2013). Dentre os pontos em comum entre os modelos, ha a existéncia
de uma zona fragilizada a frente da trinca, de dimensGes comparaveis as zonas plésticas
(GREEN e KNOTT, 1989; HOLROYD e HARDIE, 1983; MARROW et al, 1990; THODLA et
al., 2012). O crescimento pode ser descontinuo, com esta zona equivalente ao avanco da trinca,
ou pode ocorrer de forma continua.
Os modelos procuram separar as contribuic6es, de forma que o modelo de sobreposicao de
Wei (WEI e SHIM, 1983), na Equacédo 17, propBe uma estrutura conveniente para tratamento de

fendbmenos dissimilares:

da) _ (da) (da) (da)
—= = (= + (=) +(= 17
(dN Agressivo dN/nerte dN/cF dN/scc ( )

Neste modelo, as propriedades sdo aditivas, sendo que a resposta do material em ambiente
inerte se soma aos efeitos de corrosdo fadiga (CF), que engloba reacdes de superficie e difusao
de H, além de efeitos de trincamento induzido por corrosdo sob tensdo (Stress Corrosion
Cracking, SCC), com efeitos de corrosdo independentes de carater ciclico (HOLROYD e
HARDIE, 1983; WEI e GAO, 1983).

Em seu trabalho recente com o aco APl X65 em meio sour, Thodla et al (2012) postularam
equac0es tanto para o controle por reacGes superficiais quanto por difusdo. Para o primeiro caso,
da/dN é dado pela Equacdo 18.

()er = o 500 = @y @D 9
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Em que se relaciona a taxa de propagacdo com o andamento da reacdo de geracdo de
Hidrogénio na ponta da trinca. A carga elétrica da reacdo é dada por g, e Tt € uma frequéncia
caracteristica. A taxa de propagacdo aumenta até que a carga elétrica de Hidrogénio atinja a
saturacdo (gsat), maximizando com o valor de (da/dN)sat.

Para o controle por difusdo, as equacfes seguem uma forma similar ao modelo de Holroyd
e Hardie (1983). Como mostra a Equacéo 19, estima-se a extensdo fragilizada a ponta da trinca
como um Aa, sendo o0 avanco realizado quando esta extensdo atinge um valor critico de
concentragédo de Hidrogénio (Ccrit) (THODLA et al., 2012).

_ Ceri
Aa = 2,/Dyt-erf~* (1 — =) (19)
S
Em que Cs corresponde a concentracao a frente da trinca, em equilibrio, e Dn corresponde
ao coeficiente de difusdo. Para se transformar em uma taxa de crescimento, basta-se dividir pelo
namero de ciclos, e considerar t como o intervalo entre ciclos (1/f). Na Equacdo 20, esta
representada esta transformagao.

(- e (-2 e

Nota-se que, assumindo crescimento continuo, N=1. Uma versdao simplificada esta

mostrada na Equacéo 21.

(S—Z)CF = Constante - f_% (21)
2.5.2. Transientes de comportamento

Efeitos de corrosédo e fragilizacdo pelo Hidrogénio podem ter magnitudes diferentes no
comportamento em fadiga, dependendo simultaneamente do nivel de carregamento e da
frequéncia. O mecanismo de propagacao e fragilizacdo também é passivel de mudancas.

No caso estudado por Holroyd e Hardie (1983) em ligas de aluminio em meio salino, o
mecanismo de fratura se altera de intergranular para transgranular, para um mecanismo de
formacéo de estrias como num caso ao ar, chamado por eles de “comportamento de alta

frequéncia”.



55

Estas transicfes estdo ilustradas na Figura 24. O mecanismo de fratura intergranular
corresponde a uma predominancia da corrosdo, enquanto a fratura de “alta frequéncia”
corresponde a mecanismos puramente mecanicos, enquanto os efeitos combinados fazem com
que a trinca propague de forma transgranular. Caso se aumente o tempo para as reacOes de
corrosdo (diminuindo-se a frequéncia), é necessario que o carregamento seja mais elevado (AK

superior) para que ocorra este tipo de fratura.

Figura 24: Efeito do carregamento e frequéncia no mecanismo de fratura para o Aluminio em meio salino.
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Fonte: Adaptado de HOLROYD e HARDIE (1983).

Em casos de protecdo catddica, j& foi observado que o limiar e o estagio | de propagacéo
sdo pouco afetados, de modo que sejam similares ou iguais ao valor da propriedade ao ar.
Menores frequéncias ainda causam um aumento na taxa de propagacdo, poréem este € menos
pronunciado ( BAXTER et al, 2007; HUNEAU e MENDEZ, 2006; VOSIKOVSKY, 1978). A
propagacdo estavel pode ser tanto do tipo A quanto B, tendo uma dependéncia mais acentuada da

frequéncia.
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No trabalho de Knop et al (2010), observa-se que as taxas de propagacdo aumentam para
menores valores de frequéncia, devido ao maior tempo para difusdo. Entretanto, um patamar de
da/dN se forma a partir do momento em que ha a saturacdo de Hidrogénio, de modo que a taxa se
torna insensivel ao tempo. Observa-se que, para maiores valores de AK, maiores sdo 0s tamanhos
de zona pléastica ciclica, e portanto comportam mais atomos de Hidrogénio. Ha entdo a
necessidade de tempos de difusdo mais longos para que a saturacdo ocorra, ou seja, frequéncias
menores. Os autores propdem, ainda, uma linha de transicdo que rege esta dependéncia, como

mostrado na Figura 25.

Figura 25: Dependéncia de da/dN (tipo B, em patamar) com carregamento e frequéncia.
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Fonte: Adaptado de KNOP et al. (2010).

Estas frequéncias minimas podem atingir até mesmo valores reduzidos como 0,001 Hz,
dependendo do carregamento e do ambiente ao qual o material é submetido (THODLA et al.,
2010, 2012).

Destaca-se o trabalho de Bahrami et al (2011), nos acos superdiplex UNS S32750 e UNS
S32205 em protecdo catddica de -1.100 mVecs, em que a estabilizagdo para menores valores de
AK se da para 0,3 Hz. Para maiores carregamentos, a dependéncia é mais complexa e pode néo

apresentar estabilizacdo para valores praticaveis de frequéncia.
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2.5.3. Propagacdo de trincas em acos inoxidaveis duplex

O comportamento de agos inoxidaveis duplex possui aspectos diferenciados de acos mais
comuns devido as diferentes respostas dadas pelas duas fases. Como possuem coeficientes de
expansao térmica diferentes, é inerente a presenca de tensées residuais, sendo elas compressivas
na ferrita e trativas na austenita (JOHANSSON, 1999).

Quanto ao desempenho frente a carregamento ciclico, observa-se que os acos com 50 a
60% de ferrita possuem os maiores limites de fadiga. Nestas situacdes também deve-se atentar
que a fase em que as trincas nucleiam depende do nivel de tensdo, porém geralmente nucleiam
na ferrita em condicgdes de fadiga de baixo ciclo.

Para fadiga de baixo ciclo, caracterizada por maiores amplitudes de deformacédo, o
comportamento e a iniciagdo sdo regidos pela ferrita, enquanto a austenita possui maior
participacdo em menores carregamentos, de modo que, para fadiga de alto ciclo, hd um
comportamento similar aos materiais austeniticos. A iniciacdo, porém, pode variar de acordo
com o teor de Nitrogénio (JOHANSSON, 1999; MATEO et al., 1996).

Ao ar, a propagacdo se da por um processo de formacdo de estrias dlcteis na ferrita, que
possuem maior espacamento quando afastadas de ligamentos formados pelos gréos de austenita,
sendo que estes acabam por falhar por conta da estriccdo (BASSIDI et al., 1983; KRISHNAN et
al, 2013; MARROW et al, 1990).

Johansson (1999) e Marrow (1991) observam ainda o efeito do tamanho de gréo, uma vez
que a taxa de propagacdo é reduzida para microestruturas em que uma ponta de trinca deve
cruzar varios contornos de grao entre as duas fases, uma vez que ha fenbmenos de reiniciacao
envolvidos nas interfaces.

Com respeito a fragilizacdo pelo Hidrogénio, o comportamento do tipo A € mais
comumente observado, sem a presenca de patamares ou subitas reducdes da dependéncia da taxa
de propagacdo com AK. Isto condiz com o comportamento observado para o carregamento
estatico, com a propagacao de trincas s6 sendo evidenciada para valores de Kmax elevados, da
ordem de 100 a 150 MPa.mY? (MARROW et al, 1991).

A magnitude da fragilizagéo é dependente do carregamento, com o mecanismo de fratura e
a taxa de propagacdo similares ao comportamento ao ar para baixos valores de AK. Quando

fragilizada, a ferrita ndo falha mais pela formagdo de estrias ducteis, mas por um mecanismo
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denominado como “clivagem ciclica” pela literatura.(BASSIDI et al., 1983; KRISHNAN, 1997;
MARROW,; et al, 1991, 1994). O aspecto fractogréafico esta exemplificado na Figura 26.

Figura 26: Clivagem ciclica observada para alto AK, em que a clivagem ciclica é observada na ferrita (indicada
por §), e austenita (y) forma ligamentos rompidos por sobrecarga.

18rHm
vl s 3008

Fonte: Adaptado de KRISHNAN (1997).

A presenca de clivagem ciclica na superficie de fratura esta fortemente atrelada ao
carregamento, como se pode observar na Figura 27, em que maiores valores de AK causam
maior espacamento das estrias frageis. Apesar da dispersdo ndo permitir afirmar o efeito do Kmax
(através da razdo de carregamento) neste aspecto, o efeito deste parametro € mais visivel na
fracdo de &rea que apresenta clivagem ciclica (KRISHNAN et al, 2013).
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Figura 27: a) Tamanho das estrias frageis para diferentes carregamentos. b) Efeito de AK na presenca de
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Fonte: Adaptado de MARROW et al (1991).

A interacdo entre a fragilizacdo pelo Hidrogénio e fadiga nos acos duplex possui uma

dependéncia complexa de multiplos parametros. Marrow et al (1994,1991) investigaram a esta

dependéncia, propondo o seguinte processo:

1.

2.

3.

A zona fragilizada pelo Hidrogénio a frente da trinca ¢ governada por AK, uma vez
que depende do tamanho da zona pléastica ciclica.

A tensdo (ou K aplicado) necessaria para a fratura é reduzida nesta regido por conta
da concentracdo de Hidrogénio. Para que a clivagem ciclica ocorra, a tensao
méaxima (ou Kmax) deve ser superior a um determinado valor, denominado Kciiv.
Uma vez que esta condigdo seja atendida, a presenca de clivagem ciclica aumenta
até que um determinado valor de Kmax Seja atingido, denominado Ksat.

A frequéncia esta associada com o transporte de Hidrogénio para a zona fragilizada,
que é menor para valores reduzidos de AK, de modo que o tempo para o transporte
seja menos critico. Por outro lado, a fragilizagdo para maiores niveis de

carregamento possui uma dependéncia mais forte com a frequéncia, ja que ha a
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necessidade de maiores tempos para que toda a zona atinja uma determinada

concentracdo de Hidrogénio.

Para 0 aco duplex Zeron 100 em Hidrogénio gasoso, Marrow e King (1991) encontraram
os valores de Keiv e Ksat como 20 e 40 MPa.m?, com a taxa de propagacio so sendo fortemente

modificada apds a saturacdo com 30% de area de clivagem ciclica.



61

3. MATERIAIS E METODOS

Neste trabalho, foi investigado o aco inoxidavel superduplex UNS S32750, também
conhecido comercialmente como SAF 2507, cujas amostras foram obtidas a partir de tubos de
168 mm de didmetro externo e 18,5 mm de espessura de parede.

Os testes realizados dividem-se entre caracterizacdo do material e ensaios da mecanica da
fratura, conforme o organograma da Figura 28. A caracterizacao fornece dados e caracteristicas

essenciais para célculos e interpretacdo dos resultados.

Figura 28: Organograma de testes.

»| Metallrgica
—|Caracterizacao
» Mecanica
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Varreduras de | Analise
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Mecanica da — ‘
L Frequéncia de ensaio
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» propagacao de |—» Anglise
P " |fractografica

trincas de fadiga

Fonte: PROPRIO AUTOR.

Os ensaios de mecénica da fratura por sua vez contemplam a avaliagdo da taxa de
propagacdo de trincas de fadiga em uma situacdo com presenca de Hidrogénio proveniente de
protecdo catddica de potencial de -1.100 mVecs.

A curva da/dN x AK descreve o comportamento do material, porém o ensaio necessario
para determina-la € de longa duracdo e com influéncia forte da frequéncia de aplicacédo de carga.
Assim, é necessario utilizar uma frequéncia baixa o suficiente para que a difusdo de Hidrogénio
permita os mecanismos de fragilizagdo, porém alta o suficiente para que o tempo de ensaio seja

praticavel.
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Portanto, tornam-se necessarios os testes de varredura de frequéncia, que visam quantificar
este efeito, em termos de taxa de propagacéo, para diferentes niveis de AK. Estes testes geram
uma resposta mais rapida e pontual para a interacdo entre difusdo de Hidrogénio e trincas, e
alimentam modelos matematicos como o de Wei, e o de Holroyd e Hardie, que auxiliam o
entendimento.

Uma vez quantificado este efeito, determina-se a frequéncia a ser utilizada nos testes de
taxa de propagacdo de trincas de fadiga. Ainda, a partir destes dois tipos de teste, pode-se
realizar projecGes da curva da/dN x AK para outras frequéncias, que seriam de maior dificuldade

experimental para se determinar.

3.1. CARACTERIZACAO METALURGICA

A composicdo quimica do material foi obtida via espectrometria de emissdo Gtica em um
equipamento da marca Spectro, modelo Spectrolab, e consta na Tabela 3 em comparacdo com 0s
valores nominais. Nota-se que a composicao é proxima a nominal, com PREN de 43, como €

especificado para esta classe de ago inoxidavel.

Tabela 3: Composicao quimica do aco UNS S32750.

Elemento Ni Cr Mo Mn Si C P S N
Teor nominal o5 4 <12 <0,8 <0,030 <0,025 <0,015 0,3

(Yomassa)

Teorreal 551 256 388 046 032 0015 0019 <0001 028

(Yomassa)

Fonte: Adaptado de SANDVIK (2018) e PROPRIO AUTOR.

Para a avaliacdo da microestrutura, foram seguidas as etapas que fazem parte do
procedimento padrdo de preparacdo, envolvendo o lixamento com granulacdo 80 a 600 e
polimento com pasta diamantada. Para a revelagdo da microestrutura, as amostras foram atacadas
com o reagente Behara modificado, de proporgdes: 10 mL de HCI, 40 mL de agua destilada,
0,5 g de metabissulfito de Potassio e 1 g de bifluoreto de Amonio.

As metalografias referentes a caracterizacdo metaldrgica encontram-se na Figura 29. A

microestrutura encontrada é a tipica desta classe de material, com matriz bifasica composta por
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ilhas de austenita em um fundo ferritico. O alinhamento da microestrutura se da na direcdo de
laminacéo.
Figura 29: Microestrutura para o aco inoxidavel superddplex UNS S32750. a) Secédo longitudinal. b) Secéo

transversal. Reagente: Behara modificado. As ilhas de austenita (branco) encontram-se alinhadas na

direcdo de laminacédo, em constraste com o fundo ferritico (azul).

200/um

Fonte: PROPRIO AUTOR.

A proporcdo de fases foi determinada via analise de imagens através do software ImageJ,

resultando em aproximadamente 52% de ferrita e 48% de austenita.

3.2. CARACTERIZACAO MECANICA

A partir do tubo, foram usinados corpos de prova de tragdo para a obtencdo das propriedades
mecanicas do material. Foram seguidas as relagdes dimensionais para tubos de grande diametro,
conforme a norma ASTM E8 (2016), com desenho e dimensdes nominais apresentados na
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Figura 30. As amostras foram usinadas de forma que o sentido longitudinal coincidisse

com a direcao de laminacéo.
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Figura 30: Dimens6es em mm dos corpos de prova para 0s ensaios de tracéo.
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Fonte: PROPRIO AUTOR.

Os ensaios foram realizados em triplicata em uma méquina eletromecénica, modelo Instron
5585H, via controle de deslocamento, com velocidade do travessdo de 0,125 mm/s, equivalendo
a uma taxa de deformacdo de aproximadamente 6E-5 1/s. A deformacdo foi determinada através
de um extensémetro de tracdo do tipo clip gage integrado a prépria maquina.

Adicionalmente, foram acoplados extensémetros de resisténcia elétrica para deformacao
(strain gages) para a determinacdo do modulo de elasticidade e do coeficiente de Poisson,
conforme as diretrizes das normas ASTM E111 (2017) e E132 (2017).

3.3. VARREDURAS DE FREQUENCIA

As varreduras sdo estudos paramétricos em ensaios da mecanica da fratura. Consistem na
avaliacdo do efeito de diferentes frequéncias de aplicacdo de carga na taxa de propagacdo de
trinca (da/dN). O propdsito deste tipo de ensaio é definir as frequéncias para os ensaios de taxa
de propagacdo, assim como fornecer dados para os modelos matematicos.

Para este tipo de avaliacdo, aplica-se um AK constante, ajustando-se a forca aplicada de
acordo com o0 avanco da trinca. E importante que seja feito deste modo, para que o efeito da
forca motriz da fadiga seja igual para todas as frequéncias.

O tipo de corpo de prova utilizado, ilustrado na Figura 31, possui a configuracdo SENB,
cujas relagGes dimensionais e equacdes para os célculos de K se encontram na norma ASTM

E399 (2013). Atenta-se para a orientacdo L-R, de entalhe na direcédo radial, que constitui 0 caso
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em que a difusdo de Hidrogénio até a ponta da trinca encontra-se debilitada, pois deve desviar

das ilhas de austenita.

Figura 31: a) Orientacdo do corpo de prova no tubo, designada L-R. b) Corpo de prova empregado nos testes de

mecénica da fratura (Single Edge Notched Bend). DimensGes em mm.

b)

Fonte: PROPRIO AUTOR.

O processo de pré-trincamento foi realizado por fadiga em maquina servo-hidraulica MTS
modelo 810, com monitoramento do tamanho de trinca pela técnica de compliance, conforme
ASTM E1820 (2016). Seguiu-se com o crescimento das trincas até que estas atingissem a razao
de a/W de 0,2, com Kmax proximo a 16 MPa.m2, com uma razéo de carregamento de 0,10.

As varreduras de frequéncia foram realizadas em agua destilada com 3,5% de NaCl, sob o
potencial de -1.100 mVecs, simulando um caso de geracdo de Hidrogénio por superprotecéo
catédica. Para tal, foi aplicado um potencial constante por meio de um potenciostato, contando
com um eletrodo de referéncia de calomelano saturado e contraeletrodos de Titanio revestidos

com Oxidos de terras raras. O esquema de ligacdo esta apresentado na Figura 32.
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Figura 32: Representacdo esquematica do sistema de protecéo catddica.
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Fonte: PROPRIO AUTOR.

O dispositivo contendo o corpo de prova ficou imerso na solucdo de ensaio, que foi reposta
e controlada de modo que o pH permanecesse proximo a 6,5. Os corpos de prova foram
hidrogenados por 3 dias antes do inicio do ensaio, sob as mesmas condicdes.

As varreduras de frequéncia foram realizadas em uma maquina servo-hidraulica de modelo
MTS Landmark, com software integrado de controle e medi¢cdo de tamanho de trinca via técnica
de queda de potencial MTS Test Suite. Foi utilizado um corpo de prova de referéncia para
compensacOes térmicas. A Figura 33 apresenta o circuito elétrico do sistema de queda de
potencial.

Na Figura 34, mostra-se, esquematicamente, o dispositivo de teste de flexdo e o arranjo

experimental empregado nos ensaios.
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Figura 33: Representacdo esquematica do circuito elétrico do sistema de queda de potencial.

Fonte de Multimetro
corrente digital

Referéncia
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Fonte: PROPRIO AUTOR.

Figura 34: a) Dispositivo de ensaio. b) Arranjo experimental, com corpo de prova de referéncia e eletrodos, em
meio & cuba de ensaio.
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de referéncia

Contra-eletrodo

b)

Eletrodo de
referéncia

Fonte: PROPRIO AUTOR.
A formula de Johnson, apresentada nas Equacgdes 22 a 24, foi utilizada para o calculo do

tamanho de trinca. Neste formato, ao € Vo sd0 0 tamanho de trinca e potencial dissipado ao inicio
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do ensaio, enquanto a e V sdo valores instantaneos, com W e y sendo dimensfes caracteristicas
do corpo de prova e arranjo experimental. Consideracdes a respeito da utilizacao desta técnica de
medicdo para esta geometria estdo presentes nos trabalhos de Schwalbe e Hellmann (1981),
Holtam (2010) e Antunes et al (2013).

_ 2w -1 Aq
= T €08 <cosh{VLO.cosh‘1(2—;)}> (22)
A, = cosh (%) (23)
A, = cos (Z—;;’) (24)

Devido ao sistema integrado, foi possivel manter o valor de AK fixo. Isto foi realizado a
cada ciclo, apés a medicdo do tamanho de trinca, em que o software de controle reduziu a

amplitude de forga (AP) para o valor necessario. Na Tabela 4, apresenta-se as cinco frequéncias e

o trés niveis de AK selecionados.

Tabela 4: Parametros de testes das varreduras de frequéncia com AK constante.

Varreduras de frequéncia
Material Carregamento (AK constante)
AK Kmax Frequéncia [Hz]
[MPa.m'?] [MPa.m'?] A
8 40 08 |02 | NA | 1] 2 5
UNS S32750 11 55 08 [02] 05 |1] 2 5
15 75 08 [02] 05 |1] 2 5

Uma vez que a fragilizagdo possui forte dependéncia com AK, foram selecionados trés
niveis de carregamento. Atenta-se para os valores de Kmax, parametro importante para a clivagem
ciclica. A razdo de carregamento escolhida foi de 0,80 para evitar fenémenos de fechamento de
trinca.

Cada etapa consiste em uma propagacao de 0,3 a 0,5 mm a um determinado AK e uma
determinada frequéncia. Valores instantaneos de da/dN foram calculados de acordo com a

técnica do polinémio incremental, descrita em detalhe na norma ASTM E647 (2014).



70

Consiste, essencialmente, no ajuste de polinbmios do segundo grau para diversos
segmentos da curva de tamanho de trinca por tempo. O valor instantaneo de da/dN é dado pela

derivacgéo de cada segmento.

3.4. ENSAIOS DE TAXA DE PROPAGACAO DE TRINCAS DE FADIGA
Os testes de propagacdo de trincas por fadiga tém como objetivo determinar as curvas
da/dN x AK do material. Foram executados utilizando o mesmo arranjo experimental das
varreduras de frequéncias. As mesmas preparacdes foram empregadas, com etapas e arranjos
experimentais de pré-trincamento e pré-hidrogenacao idénticas.
Devido a extensa duracdo dos ensaios, duplicatas ndo foram realizadas.

A norma ASTM E647 (2014) apresenta as diretrizes e metodologias padronizadas para a
determinacdo de curvas da/dN x AK. A metodologia mais comum € denominada de “amplitude
de carga constante”, e consiste na aplicagdo de um AP constante, como indica 0 nome, e 0
aumento do tamanho de trinca gera um aumento em AK. Uma dificuldade deste modo consiste
na determinacdo de limiares, pois deve-se iniciar o ensaio aplicando uma amplitude AKo, que
deve ser proxima a AKmh. Testes preliminares determinaram que valores entre 2,85 a 3,15
MPa.m2 si0 estimativas satisfatorias para AKo.

Devido a preocupacdo com a determinacdo do limiar de propagacéo, decidiu-se elevar a
razao de carregamento para 0 maximo permitido pelo sistema de controle, isto é, 0,85. Propde-se
que com este parametro elevado, evita-se a influéncia do fendmeno de fechamento de trinca
(como mecanismo de asperezas, presente nesta familia de acos de acordo com Johansson (1999)
e lacoviello et al (1999)) nas taxas de propagacdo, em especial no estagio proximo ao limiar.

Por ndo possuir uma restricdo quanto a frequéncia, o ensaio ao ar foi realizado a 20 Hz,
uma frequéncia elevada, de modo que o teste é relativamente rdpido mesmo com estimativas
conservadoras de AKo.

No entanto, ensaios no meio utilizam frequéncias menores, sendo inerentemente mais
demorados, o que pode ser amplificado por escolhas conservadoras de AKjy, resultando em
periodos de teste sem crescimento de trinca nem geracdo de dados relevantes. Frente a estas

dificuldades, duas medidas foram adotadas para soluciona-las:



e Realizacdo das varreduras de frequéncia (descritas anteriormente) previamente
aos ensaios de crescimento de trinca em fadiga, com o objetivo de se selecionar
parametros conservadores, porém praticaveis em tempo habil;

e Elaboracdo de critérios para a determinacdo do limiar de propagacédo, e aumentos

de carga em caso de ndo crescimento da trinca;

Na Figura 35, ilustra-se o critério adotado na determinacdo do limiar de propagacdo na

forma de um fluxograma, com a comparacdo da metodologia de amplitude de carga constante

descrita em ASTM E647 (2014). O critério de incrementos de carga consiste em, a partir de um

AKjo inicial, conservador e abaixo do limiar esperado, proceder-se de acordo com as etapas

descritas abaixo.

Figura 35: Critério de incrementos de carga para a determinagao do limiar de propagacéo, em paralelo com a
metodologia padréo proposta por norma ASTM E647.
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Fonte: PROPRIO AUTOR.
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andamento até
ruptura

1. Aplicacdo de carga durante 10° ciclos (0 que corresponde a 28 horas para uma

frequéncia de 1 Hz, por exemplo), 0 necesséario para detectar trincas compativeis
com a resolucdo dos equipamentos;

2. Avaliagdo do Aa apresentado. Caso seja inferior a 0,01 mm, o valor de da/dN é

inferior a 107" mm/ciclo, sendo esta a taxa associada ao limiar;

3. Caso AK<AKrtn, aumenta-se a amplitude de carga de forma a aumentar 0 AK em

0,33 MPa.m*?, retornando-se ao passo 1 até que se ultrapasse o limiar e se atinja o

estagio | de propagacéo;
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4. Caso AK>AKrmh, aamplitude de carregamento (AP) é mantida, de modo que a trinca

cresca até que o corpo de prova seja rompido.

Para o0 ensaio em protecdo catodica de -1.100 mVecs, foi definido, a partir dos resultados
da varredura, que a frequéncia utilizada seria de 1 Hz para toda a curva. Ap06s um tempo extenso
no estagio | de crescimento (cerca de 3 meses), foi possivel determinar o valor do limiar e
estimar a equacdo de ajuste que representa o estagio | de propagacdo, similar ao contido nas
normas de integridade estrutural BS 7910 (2005). Entdo, aumentou-se a carga de forma a se
determinar as taxas de crescimento para o estagio 11, a partir do AK de 7 MPa.m*?. Manteve-se a

mesma amplitude de forca até a ruptura e separacdo do corpo de prova.

3.5. PROJECAO DE CURVA
Devido a tipica extensa duracdo de testes de taxa de propagacao de trinca e da aplicacdo de
frequéncias baixas, uma solucdo adotada pela pratica recomendada DNVGL-RP-F108 (2017)
consiste na projecéo de curvas.
Para tal, se realiza a determinagdo da curva da/dN x AK em uma frequéncia praticavel (f1),
e uma varredura contendo as frequéncias de interesse (sendo f; praticavel e f, baixa), obtendo-se

valores de da/dN associados. Assim, assume-se uma relacdo proporcional como a Equacdo 25:

(:—;fl) / (g—;fz) = Fator de corregao (25)

Deste modo, divide-se todos os valores de taxa de propagacao da curva da/dN x AK pelo
fator de corregdo, e assim se obtém a curva da/dN x AK para a frequéncia f2.

Entretanto, ha de se considerar que este procedimento é proposto para situacGes
contemplando somente taxas de propagacdo estavel (estagio Il), e para da/dN em patamar (tipo
B, conforme Gangloff) em altos niveis de AK (25 a 38 MPa.m*?),

Assim, este tratamento matematico ndo contempla o estudo do limiar de propagagdo, nem
situacOes de fragilizacdo pelo Hidrogénio, em que o0 aumento da taxa de propagacao (em relagédo
as taxas ao ar) ¢ também dependente do nivel de AK.

Se utiliza neste trabalho um refinamento desta projecdo, em que a partir das varreduras de

frequéncia se obtém um “fator de corre¢do” que atua como uma fungdo do valor de AK (o fator
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¢, portanto, maior para niveis mais elevados de AK). A exemplo, se faz uma projecdo para a

curva da/dN x AK com frequéncia de 0,2 Hz a partir da curva experimental executada a 1 Hz.
Acrescenta-se que, para realizar projecOes para frequéncias ndo contempladas nas

varreduras, deve-se primeiro prever o da/dN esperado e o respectivo “fator de corregdo” através

de Equacgdes como as contidas em 17 a 21.

3.6. ANALISE FRACTOGRAFICA
Para a avaliacdo das superficies de fratura dos ensaios de varredura de frequéncia e de taxa
de propagacao de trincas, foi utilizado um microscopio eletrénico de varredura (MEV) modelo
ZEISS EVO MAI10. Tais analises foram realizadas com o intuito de se identificar os
micromecanismos de fratura, presenca de estrias de fadiga, clivagem ciclica e quaisquer outros

indicios de fragilizacdo pelo Hidrogénio.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO
4.1. CARACTERIZACAO MECANICA
As curvas tensdo vs deformacdo de engenharia do agco UNS S32750, obtidas a partir dos
ensaios de tracdo instrumentados, estdo apresentadas na Figura 36. Ja a Tabela 5 mostra as

propriedades de tragdo calculadas a partir da média aritmética de trés ensaios.

Figura 36: Curvas tensdo vs deformacgdo de engenharia para o ago UNS S32750.
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Fonte: PROPRIO AUTOR.
Tabela 5: Propriedades de tracdo do ago UNS S32750.
Propriedade Valor Médio Desvio padréo
————————————————————|
Tens&o de escoamento 591 14
(0,2% offset) [MPa]
Resisténcia a tracédo [MPa] 798 22
Alongamento [%0] 46,7 1,4
Modulo de elasticidade [MPa] 191.900 6.400
Coeficiente de Poisson [-] 0,248 0,009
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4.2. VARREDURAS DE FREQUENCIA

A Figura 37 mostra os resultados dos testes de varredura de frequéncia, com os dados
representados na forma das Equagdes 20 e 21, isto €, com da/dN em funcéo de f 2,

Nota-se que as taxas de propagacdo para a maior frequéncia (5 Hz) estdo proximas aos
resultados da curva de propagacdo ao ar para os mesmos AK (representadas pelas linhas
tracejadas), o que aponta que ha problemas de transporte, ndo havendo tempo suficiente entre os
ciclos para que haja difusdo de Hidrogénio em quantidade significativa. J& para as menores
frequéncias, o efeito é conforme o esperado, em que o maior tempo entre ciclos possibilita que
uma maior quantidade de armadilhas esteja saturada com Hidrogénio e promova uma maior taxa
de propagacao.

A partir das curvas de ajuste, é evidente a mudanca de inclinacdo (ou seja, a dependéncia
de da/dN com a frequéncia) para maiores valores de AK, o que se deve ao maior tamanho da
zona pléstica associada. Sendo uma regido de maior deformacdo, hd uma maior quantidade de
armadilhas de Hidrogénio, e portanto necessita-se de um tempo de difusdo mais longo para
saturd-las. O avanco da trinca é consequentemente maior, posto que a maior concentragdo de

Hidrogénio fragiliza uma zona maior & frente da trinca, que é clivada.

Figura 37: Comportamento segundo o modelo de sobreposigéo.
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Fonte: PROPRIO AUTOR.
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O comportamento regido pelas retas de ajuste indica que 0 modelo de sobreposicéo é capaz
de prever o da/dN para outras frequéncias. Isto possibilita a execucdo de ensaios utilizando
frequéncias mais elevadas (como 1 Hz) e a projecdo dos resultados para opgoes
experimentalmente complexas (0,2 Hz, por exemplo), porém comumente encontradas em
situacBes reais. Como citado anteriormente, a pratica descrita em DNVGL-RP-F108 (2017)
fornece instrugdes gerais para este tipo de analise, com certas restricdes, e portanto neste trabalho
foram feitas alteracdes para a adequagdo ao fendmenos envolvidos.

Também, de maneira mais pratica e simples, esta estratégia pode ser utilizada como fator
de penalizacdo em campo. Para tal, as equagdes estdo mais precisamente documentadas na
Tabela 6.

Tabela 6: Funcgdes de ajuste para cada carregamento.

AK MPa.m'2 Func&o ajustada
8 da/dN = 1,85E-6 + 1,30E-6.f~1/2
11 da/dN = 8,89E-6 + 1,02E-5.f~1/2
15 da/dN = —4,31E-5 + 1,09E-4 .f~1/2

O comportamento com relacdo ao carregamento pode ser melhor observado na forma da
Lei de Paris, conforme mostra a Figura 38 em que, novamente, é notavel a maior influéncia da
frequéncia para maiores valores de AK, por conta da maior zona plastica. Consequentemente ha
um maior nimero de armadilhas a serem saturadas, gerando uma maior dependéncia do tempo
de difuséo.

E possivel inferir o aspecto de curvas da/dN x AK em diferentes frequéncias.
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Figura 38: a) Resultados das taxas de propagacdo em relacdo ao carregamento, para cada frequéncia, e suas
linhas de tendéncia. b) Interseccdo das curvas.
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Fonte: PROPRIO AUTOR.

A partir da extrapolagédo das equaces de ajuste das curvas da/dN x AK, a interseccao entre
elas ocorre aproximadamente para AK=7,7 MPa.m*? (cujo respectivo Kmax é de 38,5 MPa.m/?),
0 que também é observavel graficamente pela Figura 38b). Isto €, somente a partir deste ponto, a

frequéncia passa a ter efeito, por conta da dependéncia da difusdo.
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De acordo com o0 mecanismo proposto por MARROW et al (1990, 1991, 1994), a
fragilizacdo por Hidrogénio esta fortemente relacionada com um valor de Kmax associado a
clivagem ciclica, denominado de Kciiv, € para valores inferiores a este, ndo se espera incrementos
na taxa de propagacao de trinca.

Deste modo, 38,5 MPa.m'? representa Keiiv, ja que ndo existem indicios de fragilizago
para valores inferiores de Kmax aplicado.

Estes resultados corroboram com o observado nas superficies de fratura em menores
aumentos, apresentadas na Figura 39 a Figura 41, em que a presenca de clivagem ciclica na
ferrita aumenta com o carregamento, assim como o0 espacamento destas estriais frageis, inclusive

com aparente clivagem ndo ciclica ao final.

Figura 39: Fractografias para o carregamento de 8 MPa.m'?2. A seta aponta o sentido de crescimento de trinca.

Vé-se presenga de estrias de fadiga e algumas regifes com clivagem ciclica (acc, regides escuras).

A AP 7 : ; 4

10 pm Mag= 500X Signal A= SE1 EHT =20.00 kV
H WD =17.5mm Scan Rotation= 92.7 © Spot Size = 480

Fonte: PROPRIO AUTOR.
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Figura 40: Fractografias para o carregamento de 11 MPa.m?, Ha presenca de estrias de fadiga e algumas

regides com clivagem ciclica (occ), com comportamento similar a 8 MPa.m2, porém com maior

area de fratura fragil.

20 um Mag= 500X Signal A= SE1 EHT = 20.00 kV '
— WD = 17.5 mm Sean Rotation = 92.7 ° Spot Size = 480

Fonte: PROPRIO AUTOR.

Figura 41: Fractografias para o carregamento de 15 MPa.m%2. Nota-se a presenca predominante de clivagem

ciclica (acc) e ndo-ciclica (oanc).

A

20 um Mag= 500X Signal A = SE1 EHT = 20.00 kV
— WD = 17.5 mm Sean Rotation = 92.7 ° Spot Size = 480 i

Fonte; PROPRIO AUTOR.
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A Figura 42 indica, em detalhe, o aspecto da clivagem ciclica da ferrita e dos ligamentos
de austenita, com a trinca crescendo de forma a desvia-los. As ilhas de austenita sdo rompidas
devido ao aumento de tensdo localmente (pois a ferrita clivada ja ndo oferece resisténcia ao

carregamento), e podem apresentar uma fratura por sobrecarga ou com estrias de fadiga ducteis.

Figura 42: Aspecto detalhado da superficie de fratura, mostrando a clivagem ciclica da ferrita (occ), 0S
ligamentos de austenita (y) e o caminho da trinca desviando-o0s, em menor (a) e maior (b) aumento.
AK de 11 MPa.m*2.Em c) tem-se AK de 15 MPa.m?2,

t - Eoaw

10 um Mag= 100KX  Signal A=SE1 EHT = 20.00 kV
| i WD = 17.5 mm Sean Rotation = 97.7 ° Spot Size = 480 E
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b)

Mag= 2.00KX Signal A= SE1 EHT =20.00 kV

WD =13.5mm Scan Rotation = 97.7 © Spot Size = 480

10 pm Mag= 200KX Signal A= SE1 EHT = 20.00 k¥
! WD =13.0 mm Scan Rotation = 97.7 ° Spot Size = 480

Fonte; PROPRIO AUTOR.

4.3. ENSAIOS DE TAXA DE PROPAGACAO DE TRINCAS DE FADIGA
Na Figura 43, compara-se os resultados obtidos ao ar com valores de referéncia da
literatura para o aco inoxidavel daplex UNS S32205 (ou SAF 2205), sendo os valores de limiar
de propagacdo menos estudados. A norma BS 7910 (2005) apresenta curvas de referéncia para

utilizacdo em calculos de integridade estrutural.
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Figura 43: Resultados de taxa de propagacéo de trincas de fadiga ao ar.
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]
©
1,00E-06
1,00E-07
3

AK [MPa-m%2]
Fonte: PROPRIO AUTOR, com dados de lacoviello et al (1999), BRITISH STANDARDS (2005).

Nota-se que o comportamento no estagio Il de propagacdo é similar entre as curvas de
razdo de carregamento mais elevadas, com inclinagdes similares, sendo que 0s acos superddplex
apresentam taxas de propagacao levemente inferiores a curva de referéncia da norma BS 7910.

O limiar de propagacdo encontrado de 4,05 MPa.m*2, também é superior ao de norma que
é de 3,4 MPa.m'2. O fato de ser inferior ao reportado por lacoviello et al (1999) é atribuido ao
fendmeno de fechamento de trinca, que possui forte influéncia no estagio | de propagagdo. A
utilizacdo de razdes de carregamento mais elevadas mitiga ou elimina este mecanismo, portanto
determinando valores de AKh inferiores.

Ja a Figura 44 apresenta, além da curva ao ar, as curvas da/dN x AK para os testes
realizados no meio sob protecdo catddica, onde se pode avaliar o efeito do Hidrogénio sobre as
taxas de propagacgdo de trinca por fadiga para diferentes niveis de AK. Compara-se com casos

similares de protecdo catodica em acos inoxidaveis diplex encontrados na literatura.

30
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Figura 44: Resultados de taxa de propagacao de trincas de fadiga sob protecdo catodica.
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Fonte: PROPRIO AUTOR, com dados de BAHRAMI et al (2011), e BRITISH STANDARDS (2005).

Observa-se que ha pouca divergéncia entre a curva construida por BAHRAMI et al (2011)
com a frequéncia de 0,2 Hz e a obtida por esta investigacdo, bem como esta ultima e a curva de
referéncia da norma BS 7910 para a condigdo mais préxima ao caso estudado, isto €, a curva
para acos ao carbono submetidos a um potencial de protecdo catddica de, aproximadamente,
-1.145 mVEecs.

Na Figura 45, estdo apresentados somente os dados produzidos por esta investigacdo e a
mesma curva de referéncia da norma BS 7910. Nesta figura, pode-se observar a curva ao ar e a
produzida no meio sob o potencial catodico de -1.100 mVecs, assim como a proje¢éo para 0,2 Hz
com base nos outros resultados.

A projecdo contempla 0s mesmos aspectos sobre a clivagem ciclica, e o tamanho da zona
plastica a frente da trinca em que o Hidrogénio € preso em armadilhas, porém ha tempo para o
preenchimento de uma quantidade maior destas, e portanto os avangos de trinca sdo acentuados

em relagéo ao dados gerados a 1 Hz.

30
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Figura 45: Curvas de taxas de propagacdo de trincas de fadiga sob protecdo catddica deste estudo.
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Fonte: PROPRIO AUTOR.

Quanto ao efeito da protecdo catddica no ago superduplex UNS S32750, ndo houve
alteracdo significativa no valor de AKtnh e no estagio | de propagacdo, até valores proximos a
5,95 MPa.m*?, em que Kmax corresponde a 39,5 MPa.m¥2. A partir deste valor, as curvas
divergem, uma vez que a fragilizacdo pelo Hidrogénio aumenta as taxas de propagacéo,
conforme esperado pelo mecanismo de clivagem ciclica.

Isto corrobora com o encontrado pelas varreduras de frequéncias, que sugerem que
somente a partir de um Kmax de 38,5 MPa.m*? ha efeito da difusio e, portanto, fragilizacao.
Assim, pode-se assumir que o valor de Kciv € proximo destes dois valores, assumindo-se entdo o
valor de 39 MPa.m*2,

Na Tabela 7, estdo os parametros ajustados para a Lei de paris, assim como os limiares de
propagacdo para cada condi¢do. De forma numérica, pode-se visualizar o efeito da presenca e
difusdo de Hidrogénio através do pardmetro my, que define a inclinagdo vista nos graficos da/dN

X AK.

30
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Tabela 7: Parametros da Lei de Paris.

Meio [MPA:::II/Z] An* my**

Ar (20 Hz) 4,05 1,15E-08 | 2,70
-1.100 mVecs (1 HZ) 3,93 1,11E-10 | 5,28
-1.100 mVics (0,2 HZ) 3,93 1,17€-11 | 6,48

*A ajustado para unidades em MPa.m"2. Para unidades em N.mm?, deve-se multiplicar por 1000™?2,
**mll é independente da unidade.

Na Figura 46 a Figura 49, estdo apresentadas algumas imagens obtidas por MEV, para o
inicio do crescimento da trinca e trés niveis de carregamento. As setas indicam o sentido de
propagacao.

As estrias de fadiga se apresentam em direcOes distintas, devido ao fato de ser um material
bifasico. A propagacdo na ferrita depende dos ligamentos de austenita, que falham

posteriormente por sobrecarga ou apresentando estrias mais ducteis.
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Figura 46: Interface entre pré-trinca e estagio | de propagacdo, AK=3,15 MPa.m*? aproximadamente. a) Ar. b)

Potencial de -1.100 mVecs. Somente estrias de fadiga ducteis presentes, além de ligamentos de

austenita em ambos 0s casos.

Linha da
pré-trinca

b)

Mag= 500X Signal A= SE1
WD =14.5mm Scan Rotation = 123.0 ©

EHT = 20.00 kV l
Spot Size =504 j

Linha da
pré-trinca

Mag= 500X Signal A = SE1 EHT =20.00 kv

e
L

WD =17.0 mm Scan Rotation = 356.0 © Spot Size = 390

Fonte: PROPRIO AUTOR.
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Figura 47: Superficie de fratura para AK=8 MPa.m2. a) Ar. Somente apresenta estrias de fadiga. b) Potencial
de -1.100 mVecs. Apresenta estrias de fadiga e algumas regides com clivagem ciclica (o, regides

escurecidas).

il A / 4

Mag= 500X Signal A= SE1 EHT = 20.00 kY
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b)
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Fonte: PROPRIO AUTOR.
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Figura 48: Superficie de fratura para AK=11 MPa.m*?. a) Ar. Somente apresenta estrias de fadiga. b) Potencial

de -1.100 mVecs. Similar a AK=8 MPa.m'?, porém a clivagem ciclica se mostra mais presente.

Nota-se, no topo da imagem, o inicio de estrias mais espacadas.

b)

.
598 S

Mag= 500X EHT = 20.00 k¥
WD =145mm Spot Size = 504

10 pm Mag= 500X Signal A = SE1 EHT = 20.00 k¥
H WD =14.5mm Secan Rotation = 356.0 © Spot Size =390

Fonte: PROPRIO AUTOR.
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Figura 49: Superficie de fratura para AK=15 MPa.m"?. a) Ar. Apresenta estrias de fadiga e microcavidades,
indicando uma proximidade da propaga¢do instdvel. b) Potencial de -1.100 mVecs. Apresenta
clivagem ciclica com grande espacamento contornando ligamentos de austenita. Também nota-se

trincas secundarias.

l '1_9 pm Mag= 500X Signal A = SE1 EHT = 20.00 kY

WD =145mm Scan Rotatien= 0.0° Spot Size = 504

b)

g » . - e A A :
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H WD =175mm Scan Rotation = 355.0 ° Spot Size = 350 !

Fonte: PROPRIO AUTOR.
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Assim como nas varreduras de frequéncia, para menores carregamentos, observa-se estrias
de fadiga ducteis predominantes, similarmente aos ensaios ao ar. Ao se aumentar AK, nota-se
uma maior presenca de clivagem ciclica da ferrita, uma vez que o mecanismo é ativo. A partir do
estagio Il de propagacao, elas ja podem ser observadas.

Como as estrias frageis da clivagem ciclica passam a ficar mais espacadas para valores de

12 12

AK superiores a 11 MPa.m*#, sem alteracdes substanciais no AK de 15 MPa.m"“, sugere-se que
a saturacao da clivagem ciclica ocorre para um valor de Kmax associados a estas amplitudes, entre
73 e 100 MPa.m'2,

Estas consideracfes estdo coerentes com as propostas por Marrow et al (1991, 1994), que
associam incrementos de taxas de propagacdo a pontos especificos de ativacdo e saturacdo da
clivagem ciclica. No cenério estudado, Kgiv corresponde a aproximadamente 39 MPa.m'?,
enquanto Kss encontra-se entre 73 e 100 MPa.m*2,

Pode-se entdo, definir trés comportamentos distintos ao longo do crescimento da trinca,
similar aos trés estagios de propagacao:

1. Em um primeiro momento, a zona fragilizada é de menor dimensdo e, com uma
determinada frequéncia, ha Hidrogénio em concentracfes elevadas, porém nao ha
tensdo (expresso na forma de Kmax) necesséria para a clivagem ciclica e, portanto,
ndo se observa um aumento de da/dN em relacdo ao meio inerte;

2. Uma vez atingido Keiv, as condi¢Oes de concentracdo e de clivagem sdo atendidas
e, portanto, nota-se um aumento de da/dN, que é mais pronunciado para menores
frequéncias e maiores valores de AK;

3. Infere-se também um terceiro comportamento, em que a propagacdo é rapida, e a
saturacdo dificilmente é atingida, mesmo para frequéncias baixas. Nao havendo a
condicdo para a clivagem ciclica, ndo ha fragilizacdo por Hidrogénio, e portanto
da/dN volta a ser igual ao encontrado em um meio inerte, por um problema de
transporte dos atomos.

O terceiro comportamento ndo pdde ser observado neste trabalho, uma vez que o ligamento
remanescente do corpo de prova ndo possuia dimensfes que permitissem a aplicagéo de valores
de AK superiores.

O modelo de Holroyd e Hardie (1983) prevé que incrementos de trinca (Aa) equivalem a

4./Dy/f. Com crescimento continuo, estes valores equivalem ao espagamento entre as estrias
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frageis, como as apresentadas na Figura 50. Assim, é possivel estimar o coeficiente de difuséo de

Hidrogénio a partir destas medidas, como mostrado na Tabela 8 e na Figura 51.

Figura 50: Exemplos de clivagem ciclica observadas, usadas para calculos do modelo de Holroyd e Hardie. a) 8
MPa.m¥? b) 11 MPa.m'? ¢) 15 MPa.m*2. Como a propagacdo na ferrita desvia os ligamentos de

austenita, o sentido de cada estria pode ser diferente da frente de propagacéo (seta vermelha).

A | \ \ ’ e -~

Mag= 500K X Signal A = SE1 EHT =20.00 kV
WD =17.0 mm Sean Rotation = 356.0 © Spot Size = 390

0

b)

10 pm Mag= 150K X Signal A= SE1 EHT = 20.00 kY
WD = 14.5 mm Scan Rotation = 356.0 ° Spot Size = 380
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10 pm Meg= 250KX  Signal A=SE1 EHT = 2000 kY
WD =14.0 mm Scan Rotation = 356.0 ° Spot Size = 390

Fonte: PROPRIO AUTOR.
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Tabela 8: Relagdo entre carregamento, espacamento de estrias e coeficiente de difuséo.

AK [MPa.m?] 8 11 15
Kmax [MPa.m'?] 53,3 73,3 100,0
SYEECEIENID e 6aE 0647 | 1102 1,185
estrias frageis [um]
Dn [ms] 2,80E-14 | 7,79E-14 | 1,06E-13

Figura 51: Coeficiente de difusdo calculado a partir das estrias, sendo mais elevado para maiores niveis de
carregamento mecanico.
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E, 7E-14 08 =
x 3
Q X
5E-14 0,6
®DH
3E-14 ° 0,4
X Aa
1E-14 0,2
40 50 60 70 80 90 100 110

Knax [MPa.m¥2]

Fonte: PROPRIO AUTOR.

Os coeficientes calculados se situam na faixa de 1E-14 a 1E-13 m?/s, o que é coerente com

0 reportado na literatura, com ensaios de permeacdo de Hidrogénio através de células
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eletroquimicas (OWCZAREK e ZAKROCZYMSKI, 2000; LUU et al 2002; TURNBULL e
HUTCHINGS, 1994). Detalha-se que hd um aumento para condi¢des de maior carregamento, o
que pode ser atribuido ao transporte de Hidrogénio por discordancias, por exemplo, um aspecto

nédo contemplado em ensaios convencionais de permeacao.
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5. CONCLUSOES

Nesta investigacdo, foi avaliado o efeito do Hidrogénio produzido por protecédo catodica na
propagacdo de trincas de fadiga para 0 aco UNS S32750, sendo que as seguintes conclusfes
podem ser apresentadas:

e  Varreduras de frequéncia podem ser utilizadas em conjunto com o modelo de
sobreposicao para a determinacdo de parametros de ensaio mais vantajosas experimentalmente,
sem perda de preciséo de resultados, assim como realizar projecfes para outras condices;

e O limiar de propagacdo ndo é afetado significativamente pela fragilizacdo por
Hidrogénio;

e SO héa efeito da fragilizacdo por Hidrogénio através do mecanismo de clivagem
ciclica, que somente é ativado para valores de Kmax aplicados acima do valor de Kciv de 39
MPa.m¥?;

e Atendida esta condicdo, o efeito do Hidrogénio nas taxas de propagacdo € mais
expressivo para menores frequéncias e maiores valores de AK;

e A saturacdo de clivagem ciclica, definida por Ksa, ocorre para valores de Kmax
entre 73 e 100 MPa.m2,
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

A partir dos resultados deste trabalho, sugere-se os seguintes estudos:
e Avaliacdo de mecanismos similares e K associado a clivagem para carregamento
estatico;
e Avaliacdo da dependéncia da fragilizacdo para outras condi¢des de hidrogenacao,
como para potenciais menos negativos e Hidrogénio gasoso;
e Correlacédo do coeficiente de difusdo com tensées e deformac6es aplicadas;
e Avaliacdo dos fendmenos estudados para o caso de um junta soldada, com

microestrutura sem alinhamento;
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