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RESUMO

Com os avancos na area de exploracdo de 6leo e gas em ambientes offshore, a
selecdo de materiais torna-se cada vez mais rigorosa, tendo em vista as condicdes de
servico extremamente adversas. As superligas a base de niquel (Inconel) vém sendo
utilizadas com sucesso na area de exploracdo de dleo e gas em aguas profundas, como
alternativa de substituicdo aos acos inoxidaveis duplex. Todavia, componentes e
equipamentos estruturais utilizados nestes ambientes podem estar sujeitos a fenémenos
de fragilizacdo pelo Hidrogénio, que acarretam em prejuizos as propriedades mecanicas
do material. A aplicacdo desta superliga na industria do petr6leo requer um rigoroso
controle microestrutural com restricbes quanto a presenca de fase &, sendo que
propriedades mecanicas otimizadas sdo obtidas através de tratamentos térmicos
especificos. Os tratamentos térmicos efetuados neste trabalho seguem as recomendacdes
da norma API (American Petroleum Institute). Pesquisas demonstram que a precipitacdo
de fase 6 pode ser facilitada quando as amostras solubilizadas sdo submetidas a
deformacdo plastica, seguida de tratamentos térmicos de envelhecimento. O presente
estudo visa avaliar a tenacidade a fratura da superliga Inconel 718 em agua do mar
sintética sob protecdo catddica no potencial de -1050 mVecs. Nesta avaliacdo, utilizou-
se a técnica step loading com incremento de carregamento, em corpos de prova do tipo
SE(B) da mecanica da fratura, avaliando, desta forma, gquantitativamente o efeito do
Hidrogénio nas propriedades do material. Para avaliar o efeito da deformacédo plastica,
foram utilizados dois niveis distintos de sobrecarga aplicada ao corpo de prova, gerando
uma acentuada plasticidade (deformacdo plastica) na regido da ponta da trinca. Os
resultados evidenciaram que a presenca do Hidrogénio no material afeta
significativamente a tenacidade a fratura do Inconel 718 no ambiente estudado,
alterando o modo de falha, de fratura ductil para fragil. As analises realizadas nesta
pesquisa ndo permitiram assegurar que a plasticidade gerada pela sobrecarga realmente
ndo promoveram uma precipitacdo preferencial e mais intensa da fase & na
microestrutura do material. Se de fato ocorreu essa precipitacdo preferencial, as técnicas

de anélise empregadas nesta investigacdo ndo tiveram resolucdo para detectar.
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ABSTRACT

With advances in exploration of oil and gas in offshore environments, selection
of materials becomes increasingly stringent, given the extremely adverse conditions of
service. The nickel-based superalloys (Inconel) have been used successfully in
exploration of oil and gas in deep waters, as alternative to replace the duplex stainless
steels. However, structural components and equipment used in these environments may
be subject to hydrogen embrittlement phenomena, which cause damage to the
mechanical properties of the material. The application of this superalloy in the oil
industry requires rigorous microstructural control with restrictions on the presence of &
phase, and optimized mechanical properties are obtained by specific heat treatments.
The heat treatments performed in this work follow the recommendations of API
(American Petroleum Institute) standard. Research shows that the precipitation of
phase can be facilitated when the solubilized samples are subjected to plastic
deformation, followed by thermal aging treatments. The present study aims to evaluate
the toughness of superalloy Inconel 718 fracture in synthetic seawater under cathodic
protection in potential -1050 mVegcs. In this review, we used the technique step loading
with increasing load in specimens of type SE (B) of fracture mechanics, assessing thus
quantitatively the effect of hydrogen on the properties of the material. To evaluate the
effect of plastic deformation, two distinct levels of overload were used, generating a
high plasticity (plastic deformation) at the crack tip of the specimen region.The results
showed that the presence of hydrogen in the material significantly affects the toughness
of Inconel 718 fracture environment studied by changing the failure mode from ductile
to brittle fracture. The analyzes performed in this study did not ensure that the plasticity
generated by the overload does not really promoted a preferential and more intense
precipitation of 6 phase in the microstructure of the material. If indeed this preferential
precipitation occurred, the analysis techniques employed in this investigation had no
resolution to detect.



1. INTRODUCAO

Desenvolver ligas de maior resisténcia mecénica e a corrosdo tem sido o
objetivo de muitos fabricantes de componentes e equipamentos estruturais visando
atender as necessidades da industria de 6leo e gas. O gradual esgotamento das fontes de
6leo de facil obtengdo e o elevado valor deste produto sdo fatores que estimulam a sua
extracdo em ambientes agressivos, como a prospec¢do em aguas profundas e ultra
profundas (RAMIRES 2007).

Contudo, ao se extrair 6leo a grandes profundidades, os materiais utilizados
operam em condicBes bastante severas e estas acarretam em prejuizos as propriedades
mecanicas e metallrgicas destes materiais (MIYATA 2006). A presenca de espécies
corrosivas neste ambiente, tais como: CO,, H,S, acidos organicos e cloretos exibem um
pronunciado efeito na corrosdo dos pocos de producdo de petréleo (MARCHEBOIS
2007).

Desta forma, torna-se necessario desenvolver ligas que atendam aos requisitos
adversos de servico, tais como: elevados niveis de solicitacdo mecéanica, ambiente
quimicamente agressivo, dificuldades de manutencdo dos equipamentos e seus
componentes, entre outros fatores. Outra abordagem seria avaliar os materiais e ligas ja
existentes sob diferentes condicdes de servico, visando atender as necessidades da
industria petrolifera (LEITE 2009; PFINGSTAG et al. 2006).

Nesse contexto, encontram-se as superligas, que ja sdo utilizadas em algumas
aplicacdes especificas como em componentes de turbinas, na inddstria aeroespacial,
componentes de plantas geradoras de energia nuclear, na industria petroquimica, dentre
outras (LIU et al. 2002). Trata-se de ligas que contém de 30% a 75% de niquel, e até
30% de cromo, endurecidas por solucdo solida e por precipitacdo. Entre estas, destaca-
se a superliga UNS (unified numbering system) NO7718, de nome comercial Inconel
718, amplamente utilizada na inddstria ha pelo menos 40 anos. Esta liga pode ser

considerada como um material de engenharia maduro, embora permaneca sendo



intensivamente estudada dada as exigéncias de desempenho cada vez rigorosas
(KENEDY 2005).

A superliga Inconel, ja hd algum tempo, vem sendo aplicada no setor de
producdo de Oleo e gas em &guas profundas, que sdo ambientes quimicamente
agressivos como alternativa aos acos inoxidaveis duplex (MCCOY et al. 2012).
Entretanto, Tang e colaboradores destacaram em seus estudos que componentes como
dutos para transporte de Oleo, tanques para armazenamento de gas e componentes
aplicados nas inddstrias quimicas e petroquimicas estdo sujeitos a fendmenos de
fragilizacdo pelo Hidrogénio, acarretando em graves casos de falhas destes
componentes (TANG et al. 2006).

Frequentemente, para minimizar ou até mesmo eliminar a corrosdo de
componentes mecanicos e estruturais aplicados em ambientes marinhos, emprega-se 0
método da protecdo catodica. Contudo, a aplicacdo deste método de protecdo pode
promover a evolucdo de Hidrogénio na superficie do componente, formando assim
condicdes favoraveis para a difusdo de Hidrogénio para o interior do material
(AKSELSEN 2005). Neste sentido, a presenca de Hidrogénio no interior dos materiais,
pode alterar 0 seu comportamento mecanico e metaldrgico, estimulando a ocorréncia de
fraturas frageis e catastroficas, dependendo das caracteristicas do material, do meio e do
teor de Hidrogénio absorvido (PFINGSTAG 2010).

Assim, buscando maiores niveis de confiabilidade e seguranca nas aplicacdes da
superliga Inconel 718 na industria do 6leo e gas, torna-se necessario uma avaliacdo
detalhada das propriedades e do comportamento desta liga frente a fratura assistida pelo

ambiente e dos problemas ocasionados pelo Hidrogénio.

Neste contexto, o presente estudo visa avaliar a tenacidade a fratura da superliga
Inconel 718 submetida a protecdo catddica em &gua do mar sintética, sendo esta
preparada com base na norma ASTM D1141-08 (AMERICAN SOCIETY FOR
TESTING AND MATERIALS 2008). Para isso, foram realizados ensaios de tenacidade
a fratura utilizando-se corpos de prova do tipo SE(B), seguindo a metodologia da
técnica de step loading com incremento de carga, baseada na norma ASTM E1681-08
(AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS 2008), avaliando entéo

guantitativamente o efeito do Hidrogénio nas propriedades do material.



Durante a fabricacdo dos componentes de Inconel 718, pode ser necessario
efetuar etapas de conformacdo mecénica no material. Para facilitar esta operacdo e
garantir a resisténcia mecénica do componente adequada a aplica¢do industrial,
realizam-se os tratamentos térmicos. Além de homogeneizar a microestrutura prévia da
liga para posterior envelhecimento, o tratamento térmico de solubilizacdo pode
recristalizar a estrutura a fim de se obter maxima ductilidade, facilitando as etapas de
conformacdo do material. Em seguida, dependendo do tipo de componente a produzir,
conforma-se o material sendo, posteriormente, envelhecido a fim de se garantir a
resisténcia mecanica especifica para a aplicacdo deste material (ANTONIO et al. 1991,
DONACHIE 2002).

Todavia, hd pesquisas destacando que os processos de conformacdo mecanica,
como por exemplo, a laminacdo gera significativa deformacdo pléastica no material e
esta pode favorecer a cinética de precipitacao da fase delta (5), deletéria as propriedades
mecanicas do Inconel 718 (LIU et al. 1997; SINGH et al. 1991).

Assim, nesta pesquisa, almeja-se gerar significativa deformacdo plastica no
material, buscando avaliar o seu efeito com a formacdo de fases deletérias as
propriedades mecénicas e metaldrgicas do Inconel 718. Para avaliar este efeito, aplicou-
se uma sobrecarga mecanica, provocando uma acentuada plasticidade no material. Vale
ressaltar que muitas pesquisas utilizam sobrecargas mecanicas em corpos de prova da
mecanica da fratura com o intuito de avaliar seu efeito na vida em fadiga do

componente, isto é, retardar o crescimento de trincas presentes no material.

Este trabalho € relevante no sentido que pode definir em que condicdes estes
materiais podem operar em seguranca e ainda colaborar para o processo de selecdo de
materiais, pois permite avaliar a integridade estrutural e evitar falhas de componentes

em servico.



2. OBJETIVOS

e Avaliar quantitativamente a tenacidade a fratura da superliga Inconel 718 em

agua do mar sintética com protecdo catodica de -1050 mVecs;

¢ Investigar a influéncia da deformacéo plastica na cinética de precipitacdo da fase
d durante o tratamento térmico de envelhecimento. Para avaliar este efeito, dois
niveis distintos de sobrecarga foram aplicados na regido da trinca, visando gerar

significativa deformacdo plastica no material (plastificacao);

o Verificar a eficacia dos tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento

realizados no Inconel 718.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Superligas

O termo superligas foi usado pela primeira vez logo apds a segunda guerra
mundial para descrever um grupo de ligas que foram desenvolvidas para aplicac@es que
requerem alto desempenho em elevadas temperaturas, como em compressores e em
motores de aeronaves. Essas ligas sdo particularmente bem sucedidas para estas
aplicacdes devido a sua habilidade de reter a sua resisténcia mesmo ap0os longos tempos
de exposicdo em temperaturas acima de 650°C (PAULONIS 2001). Recentemente, a
gama de aplicacOes das superligas expandiu para diversas outras areas além da indUstria
aerondutica, como em motores de foguetes, industria quimica e petroquimica. Como
resultado da evolugdo do uso deste material, atualmente, as superligas sdo aplicadas em
ambientes que requerem elevada resisténcia mecanica em altas temperaturas, bem como
grande resisténcia a corrosdo/oxidacdo combinada com boa resisténcia a fadiga e a
fluéncia, mantendo inclusive rigidez a elevadas temperaturas (CHOUDHURY 1998).

As superligas apresentam uma composicdo quimica baseada em elementos do
grupo 8B, de acordo com a classificacdo periddica dos elementos, consistindo
usualmente de varias combinacdes de ferro, niquel, cobalto e cromo, bem como
quantidades menores de tungsténio, molibdénio, tantalo, nidbio, titdnio e aluminio.
Basicamente, existem trés principais classes de superligas, isto €, as superligas de
niquel, ferro e cobalto, sendo as de niquel as mais empregadas (STOLOFF 1990).

Em temperaturas mais baixas, dependendo da aplicacdo e da resisténcia
mecanica requerida, as superligas de ferro sdo mais indicadas do que as de niquel e de
cobalto, pois apresentam um custo inferior. As superligas de cobalto sdo as que
possuem a capacidade de trabalhar em temperaturas mais elevadas. Contudo, a sua
utilizacdo € mais restrita, pois sdo significativamente mais caras que as superligas de

ferro e de niquel. A Figura 3.1 mostra a classificagdo das superligas, destacando o0s



nomes comerciais de algumas que integram cada grupo (Adaptado de CHOUDHURY
1998, BROOKS 1982).

SUPERLIGAS
[ l
DE NIQUEL DE FERRO DE COBALTO
» Inconel (587, 597, 600, 601, |5 Incoloy (800, 801, 802, » Haynes 188
625, 706, 718, X-750) 807, 825, 903, 907, 909) |» L-605
» Nimonic (75, 804, 90, 105, > A-286 » MAR-M918
115,263, 942, PE.11, »  Allov 901 » MP35N
PE.16, PK.33) » Disc}lloy » MPI159
» René (41, 95) » Havnes 556 » Stellite 6B
»  Udimet (400, 500, 520, 630, |»> V.57 » Elgiloy
700, 710, 720)
» Promet 860
» Astroloy
» M-252
» Hastelloy (C-22, G-30, §, X)
» Waspaloy
» Unitemp AF2-IDA6
» Cabot 214
» Haynes 230

Figura3.1  Classificacdo das superligas (Adaptado de CHOUDHURY 1998).

As superligas a base de niquel sdo utilizadas tanto na condi¢do fundida como
forjada e, essencialmente, apresentam como mecanismo de aumento de resisténcia o
endurecimento por precipitacdo de carbonetos e compostos intermetélicos, além de
endurecimento por solugdo sélida (EZUGWU 1999).

A extensa utilizacdo das superligas de niquel deve-se ao fato de que este
elemento proporciona grande estabilidade microestrutural e apresenta grande
solubilidade para diversos elementos de liga (DONACHIE 2002). Em sua maioria, as
superligas de niquel sdo formadas por uma matriz austenitica reforcada pela
precipitagdo de um composto intermetalico cubico de face centrada, também conhecida

como v’ de estequiometria (Nis(Al, Ti)).

A Tabela 3.1, destaca asinfluéncias dos principais elementos quimicos utilizados

nas superligas a base de niquel.



Tabela3.1 Efeito dos principais elementos quimicos nas superligas de niquel
(Adaptado de SIMS 1972 e LIU 2005).

Elementos Funcdes
A principal fung&o e formar a matriz austenitica, permitindo a
Ni presenca de outros elementos quimicos, acomodando inclusive

precipitados coerentes em solugdo s6lida com a matriz.

Ajuda a formar a matriz, auxiliando no processo de endurecimento por
Fe solucdo sdlida, sendo fundamental para a precipitagdo de compostos
endurecedores da matriz.

Juntamente com o Ni e o Fe forma a matriz e auxilia no endurecimento
Cr por solucdo solida, garantindo estabilidade superficial (resisténcia a
oxidag&o e a corrosdo a quente).

Mo Auxilia no processo de endurecimento por solucéo solida da matriz.
Ti Nb. Al Causam pouco endurecimento por solucdo solida. Sao os principais
Y formadores de intermetalicos (NisNb e Ni3(Ti,Al))
C, Cr, Mo, «
Ti. Nb Promovem a formacao de carbonetos

Tem como funcdo principal, junto com o cromo auxiliar na resisténcia
Al, Cr a oxidacdo, além de formar compostos endurecedores intermetalicos
(NizAl)

No item 3.2, serdo destacados aspectos relevantes da liga em estudo, de modo a

facilitar a compreensao deste trabalho.

3.2 Inconel®

A denominacdo Inconel é uma marca registrada da Special Metals Corporation,
sendo que estas ligas representam quase a metade do total de superligas utilizadas no
mundo atualmente (PATEL 2001).

A liga em estudo UNS (unified numbering system) NO7718, de nome comercial
Inconel 718, corresponde a uma superliga a base niquel que apresenta alta resisténcia a
corrosdo, alta resisténcia mecanica a temperatura ambiente, excelente resisténcia a
fluéncia e a fadiga a elevadas temperaturas (até 650 °C) e que possui boa resisténcia a
corroséo e ductilidade em temperaturas criogénicas (até -250 °C) (KUO et al. 2009). E
por esse motivo que as ligas de Inconel vém sendo utilizadas em uma grande variedade
de aplicacbes, tais como, na industria aeroespacial, nuclear e em componentes

empregados na industria do petroleo (BYUN 2003).



A norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009)
especifica as faixas de composi¢do quimica para componentes utilizados na industria do
petroleo e gés, conforme apresentado na Tabela 3.2.

Tabela 3.2  Especificacdo de composicao quimica da liga Inconel 718, segundo a
norma APl 6A718 (Adaptado de AMERICAN PETROLEUM
INSTITUTE 2009).

Composi¢cdo Quimica
Elemento Ni | Cr | Fe |[Nb+Ta| Mo Ti Al C Co Mn
Min | 50 | 17 - 487 | 28 | 0,8 0,4 - - -
Max | 55 | 21 | bal. | 5,2 33 | 115 | 0,6 0,045 1 0,35

% em peso

Elemento Si P S B Cu Pb Se Bi Ca Mg
Min - - - - - - - - - -
Max | 0,35|0,01|0,01]0,006 | 0,23 |0,001|0,0005|0,00005| 0,003 | 0,006

% em peso

Nesta liga, 0 cromo garante resisténcia a oxidacgdo, sendo que outros elementos
de liga, como o Al, Nb, Mo, W e Ta estdo presentes em uma variedade de combinacdes
para garantir o endurecimento da matriz por solucdo sélida ou por precipitacdo de
intermetélicos (EVERHART 1971).

Alguns pesquisadores destacam que o0 nidbio é o principal elemento
“endurecedor” da liga Inconel 718. De fato, em algumas ligas a base de niquel, a
introducdo desse elemento permite inclusive a formacdo de outra fase intermetélica, ou
seja, a fase y” (NisNb). Especificamente para o Inconel 718, essa fase é a principal
responsavel pelo aumento de resisténcia mecanica, auxiliando inclusive na estabilidade
microestrutural e elevada resisténcia a fluéncia até temperaturas préximas a 650 °C
(CAO 2004, EVERHART 1971, MANKINS 1990, NIANG 2010).

3.3 Aplicacdo da liga Inconel 718 na industria de 6leo e gas

As superligas a base de niquel foram concebidas inicialmente para a fabricagéo
de componentes de motores empregados na industria aeronautica que requerem elevada
resisténcia mecanica a altas temperaturas. Entretanto, o conjunto excelente de
propriedades mecanicas garante a essas ligas aplicacbes bem diversas, como na area de

petrdleo e gas.



A exploracéo e a extracdo de petroleo e gas € o setor que demanda materiais que
mantenham resisténcia mecénica e a corrosdo quando submetidos a ambientes
quimicamente agressivos, pois busca cada vez mais efetuar estas atividades em
ambientes mais profundos e em condi¢bes crescentemente mais severas. Com 0s
avancos na exploracédo de petroleo e gas em aguas cada vez mais profundas, a selecédo
de materiais se torna cada vez mais rigorosa, pois maiores sdo as exigéncias quanto as
propriedades requeridas. Alguns ambientes corrosivos, encontrados na produgdo de 6leo
e gas, estdo sob pressdes de até 172 MPa e a temperaturas de até 260 °C. Segundo
McCoy et al., essa combinacéo de agentes corrosivos, temperatura e pressdo podem
levar o material a uma falha catastréfica por corrosdo sob tensdo, sendo que esse risco
aumenta com a elevacdo da temperatura, da concentracdo de H,S, da presenca de ions
de cloreto e de enxofre (MCCQY et al. 2012).

Na temperatura ambiente ou mesmo em temperaturas ainda menores, estes
mesmos autores afirmam que o material estard susceptivel a fragilizacdo pelo
Hidrogénio e ao trincamento por corrosao sob tensdo, provavelmente devido a corrosdo
galvanica, as condigdes &cidas e a presenca de H,S dissolvido (MCCOY et al.
2012).Um caso tipico de ambiente em condicBes de baixas temperaturas é o encontrado
ao nivel da arvore de natal molhada (ANM) que usualmente é da ordem de 4 °C. A
denominacdo molhada refere-se ao fato desta estar instalada na cabeca do poco de
extracéo, localizada no leito do mar (VILLELA 2012).

Conforme descrito na literatura nos estudos de McCoy et al. e Villela, o 6leo é
extraido por intermédio de equipamentos submarinos (ANM e/ou manifold). A ANM é
um sistema constituido por um conjunto de valvulas conectadas ao poco de producdo
em aguas profundas interligadas com a unidade flutuante de producdo (plataforma) na
superficie do mar. Estas valvulas controlam o fluxo de producéo de dleo e gés, do pogo
para a superficie, assim como a injecdo de liquidos e gas no poco de producdo. O
Manifold submarino consiste numa estrutura metalica apoiada no leito oceanico na qual
acomoda valvulas e acessorios, que permitem a conexdo entre arvores de natal
molhadas, outros sistemas de producdo e tubulagdes, servindo assim para
direcionamento da producdo de varios pocos de extracdo de 6leo (MCCOY et al. 2012,
VILLELA 2012).
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A partir destes equipamentos, o 6leo € conduzido até a unidade estacionaria
flutuante de produgéo (plataforma) por meio de dutos ou linhas de producdo. Os dutos,
dependendo da regido em que se encontram, recebem denominagdes distintas, ou seja, 0
trecho do duto que fica suspenso € denominado de riser, constituindo-se num
componente critico do sistema submarino de producéo, pois esta submetido a elevados
esforcos de fadiga promovidos pela acdo da correnteza, efeitos das ondas e
movimentacdo da plataforma flutuante. O trecho de duto que, depois de instalado, fica
assentado no leito marinho é denominado flowline. Pela sua constituicdo estrutural, 0s
risers podem ser rigidos ou flexiveis. Atualmente também ha risers com configuragéo
mista ou hibrida (trechos com dutos rigidos e trechos com dutos flexiveis) (PETROLEO
E GAS 2013).

A liga Inconel 718 é amplamente utilizada na inddstria de Oleo e gas para
aplicacdes em condicdes criticas de servico, que envolvem tanto componentes de poco
de producdo quanto equipamentos auxiliares submersos, 0s quais estdo sujeitos a
corrosdao e a fratura fragil ou prematura devido a presenca de CO,, cloretos, H,S e
enxofre livre. Estes componentes devem ser resistentes a degradagdo natural promovida
pelo ambiente e ndo podem apresentar susceptibilidade a fragilizacdo por Hidrogénio.
Desta forma, a qualidade e a seguranca das operacdes de exploracédo e producéo de 6leo,
sob tais circunstancias agressivas, dependem fundamentalmente das caracteristicas do
material (MCCOY et al. 2012; VILLELA 2012). Para muitas aplicagdes, o Inconel 718
substitui algumas ligas resistentes a corrosdo, conhecidas como “CRA”, (do inglés

Corrosion Resistent Alloys) (MCCOY et al. 2012).

Onyewuenyi citado por Santos (SANTOS 2009) destaca que peguenas alteracfes
na composicdo quimica e parametros de tratamento térmico permitem projetar a liga
Inconel 718 de acordo com as necessidades especificas do ambiente a qual esta sera
aplicada, tornando-se cada vez maior o interesse comercial pelas ligas de Inconel. A
Figura 3.2 apresenta um esquema das instalacfes tipicas de exploracdo de petroleo em

alto mar (offshore).
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Figura3.2  Esquema das instalacGes tipicas do sistema de producdo em aguas
profundas (Adaptado de PETROLEO E ENERGIA 2012).

De acordo com o artigo publicado pela revista petrdleo e energia (PETROLEO E
ENERGIA 2012), as industrias de petroleo e gas buscam cada vez mais desenvolver
meios de efetuar etapas basicas de processamento de hidrocarbonetos ainda no leito do
mar, atraves do desenvolvimento de sistemas submarinos que permitam separar o 6leo,
gas, areia e agua. Deste modo, o petroleo seria conduzido até as plataformas ou malhas
submarinas de escoamento com menos residuos. Com isso, desenvolver materiais que
resistam as condi¢des adversas, como as encontradas no leito do mar, é fundamental

para garantir a seguranca do processo de extracdo de petrdleo e gas.

McCoy e colaboradores destacaram em suas pesquisas que as ligas de niquel
endurecidas por envelhecimento apresentam, de uma maneira geral, um acréscimo de
resisténcia aos mecanismos de fragilizacdo do material, com a adigdo de certos
elementos de liga, tais como Ni, Cr, Mo, W e Nb (MCCOQY et al. 2012).

A resisténcia mecénica destas ligas depende, fundamentalmente, da precipitagdo
de carbonetos e compostos intermetalicos durante os tratamentos térmicos, além do
endurecimento por solucdo solida na matriz. Consideracdes sobre os tratamentos

térmicos desta liga estdo descritos a seguir no item 3.4.
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3.4 Tratamentos térmicos da liga Inconel 718

Os tratamentos térmicos sdo efetuados com o intuito de otimizar as propriedades

mecanicas e metallrgicas das superligas requeridas para as mais diversas aplicacoes.

O tratamento térmico se da basicamente em duas etapas: solubilizacdo e
envelhecimento. A solubilizacdo trata especificamente de por em solucéo sélida a maior
parcela possivel de elementos que estejam formando outras fases no material, ou seja,
solubilizar segundas fases que apresentem efeitos deletérios na resisténcia mecénica e
na resisténcia a corrosdo e/ou homogeneizar a microestrutura prévia da liga para
posterior envelhecimento. Quando efetuada em temperaturas elevadas, a solubilizacdo
resulta no crescimento de grdo do material e em maior dissolu¢do de carbonetos.
Adicionalmente, pode recristalizar a estrutura forjada a fim de obter maxima ductilidade
(ANTONIO et al. 1991, DONACHIE 2002, MEYERS 1982).

Voort destaca que a precipitacdo de particulas de segunda fase apresenta grande
influéncia no aumento de resisténcia mecéanica da liga Inconel 718 (VOORT 1985). O
tratamento térmico de envelhecimento, geralmente realizado apds a solubilizacdo, é
utilizado para propiciar a precipitacdo destas particulas (fases y’ ¢ y”), cujo objetivo é
promover um acréscimo de resisténcia mecénica. Contudo, outras fases podem
precipitar durante o envelhecimento, além das fases y’ e y” como, por exemplo, a fase
delta (3). A temperatura de envelhecimento influencia ndo somente o tipo de
precipitado, mas também o tamanho e sua distribuicdo. (DONACHIE 2002, MEYERS
1982).

Antdnio e colaboradores destacaram em suas pesquisas que o tratamento térmico
de envelhecimento da liga Inconel 718 é efetuado em uma Unica etapa, pois proporciona
ao material maior nivel de tenacidade a fratura, em detrimento de uma menor resisténcia
mecanica (ANTONIO et al 1991). Contudo, Donachie destacou que a realizacdo de
envelhecimento em duas etapas (duplo envelhecimento), além de controlar a
precipitacdo das fases responsaveis pelos altos niveis de resisténcia mecanica desta liga,
isto &, fase y’ e y”, também atua sobre a morfologia dos carbonetos nos contornos de
grdo (DONACHIE 2002).

Como ja visto a fase que possui maior responsabilidade por este aumento de

resisténcia mecénica é a fase y”. Outra fase que contribui para este aumento é a fase y’,
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que coexiste com a fase y”, mas tendo a fase y’ uma fragdo volumétrica inferior a y” ela
apresenta menor significancia na resisténcia final da liga pos-tratamento térmico
(COOLIER 1988).

Santos destacou que para se definir/controlar a precipitacdo das diversas fases
presentes na microestrutura, sob as diferentes condicdes de processamento, podem ser
utilizados os diagramas Transformacdo-Tempo-Temperatura (TTT), pois estes
permitem prever quais as fases estardo presentes na liga pos-tratamento térmico
(SANTOS 2009).

A Figura 3.3 apresenta o diagrama TTT da liga Inconel 718, identificando as
fases formadas em funcdo da temperatura e do tempo de transformacéo. Este diagrama
foi obtido por XIE et al. a partir da analise de microestruturas e ensaios de dureza sendo
as temperaturas solvus das fases y’, vy ¢ & obtidas através de calculos termodinamicos
(XIE at al 2005).
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Figura3.3 Diagrama TTT da liga Inconel 718 (Adaptado de XIE et al 2005).

Informacdes dos parametros do tratamento térmico como tempo, temperatura e

taxas de resfriamento, dependerdo das propriedades exigidas da aplicacdo da liga.

Nas aplicacbes da liga Inconel 718 na inddstria de petroleo e gas ndo séo

requeridos os altos indices de resisténcia mecénica exigidos em aplicacdes
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aeroespaciais. Neste caso, 0s tratamentos térmicos sdo utilizados para atender outros
requisitos, como boa tenacidade, adequada resisténcia mecanica e a fragilizacdo pelo
Hidrogénio e resisténcia & corrosdo sob tensao.

O tratamento térmico da liga Inconel 718 € normatizado para aplicacGes
especificas. Para componentes submetidos a elevadas temperaturas de servico, a
especificacdo normativa que pode servir de diretriz para o tratamento térmico é a norma
ASTM B637-12 (AMERICAM STANDARD TESTING AND MATERIALS 2012). Ja
para aplica¢fes na industria de 6leo e gas, como é o caso deste trabalho, comumente
emprega-se a norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009),

tendo em vista as diferentes condi¢des de servico impostas a liga.

A especificacdo APl 6A718-09 tem seus parametros de tratamentos térmicos
voltados para a aplicacdo da liga na inddstria de Oleo e gas, onde fard parte de
equipamentos que serdo pressurizados ou componentes aplicados no controle da presséo
de outros equipamentos. Esta norma preocupa-se também com o aspecto microestrutural
do material, principalmente no que tange a quantidade e forma da fase delta () presente
na microestrutura, diferente da ASTM B637-12 que ndo leva em consideracdo este
detalhe. A norma APl 6A718-09 disponibiliza micrografias que permitem efetuar
comparacOes qualitativas em relacdo a forma e o tamanho da fase & presente na liga. As
recomendacdes desta norma, como as condi¢des de tratamento térmico, assim como 0s
procedimentos utilizados sdo mencionadas a seguir. Solubilizacdo entre 1021 °C e 1052
°C com duragdo minima de 1 hora e no méaximo 2 horas e meia com posterior
resfriamento ao ar, &gua, polimeros ou em Oleo até a temperatura ambiente. O
envelhecimento ocorre na faixa de temperaturas entre 774 °C e 802 °C durante 6 a 8

horas, com resfriamento ao ar ou em meio mais rapido, até a temperatura ambiente.

3.5 Principais fases presentes na liga Inconel 718

Para garantir as boas propriedades mecanicas e metaldrgicas destas ligas, tanto a
composi¢do quimica quanto a microestrutura do material exercem um papel

fundamental.

Para adequar as microestruturas das superligas a base de niquel e garantir a
resisténcia necessaria para aplicagdes especificas sdo realizados tratamentos térmicos de

solubilizacdo, seguido de um ou mais estagios de envelhecimento. Através destes
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processos pode-se controlar a fragdo, o tamanho, a morfologia e a distribuicdo dos
precipitados, assim como estabilizar véarias fases de carbonetos e controlar suas
morfologias (ANTONIO et al. 1991).

A seguir, destacam-se as principais caracteristicas das fases presentes na liga em

estudo.

3.5.1 Fase gamma (y)

Matriz austenitica com elevados teores de Fe e Cr que apresenta grande
solubilidade para diversos elementos de liga. Esta fase pode ter sua resisténcia
aumentada através dos mecanismos de endurecimento por solucdo solida e por
precipitacdo. A estrutura cubica de faces centradas permite multiplos sistemas de
escorregamento, o que resulta em boa ductilidade e conformabilidade (GEDDES 2010,
STOLOFF 1990).

3.5.2 Fase gamma prime (y’)

Apresenta estrutura cristalina ordenada cubica de faces centradas com possivel
estequiometria (Ni3(Al, Ti)). A morfologia desta fase apresenta-se na forma de
particulas quase esféricas. E considerada uma das principais fases responsaveis pelo
aumento da resisténcia mecanica em muitas superligas a base de niquel (DONACHIE
2002).

Vaérias pesquisas destacam que a fase y’ presente na liga Inconel 718, contribui
para o aumento de resisténcia mecanica da liga, porém, em menor grau do que a fase y”,
a qual sera destacada no Item 3.5.3. Quanto maior a fracdo volumétrica de precipitados
y’, menor a distancia entre o0s precipitados na matriz y, maior dificuldade de

movimentacao de discordancias e, desta forma, maior a resisténcia mecanica da liga.

O acréscimo de resisténcia da liga pela precipitagdo de y’ é uma funcdo do
tamanho das particulas precipitadas, ou seja, quanto maior o tamanho das particulas,
maior o0 acréscimo de dureza da liga. Porém, este acréscimo de resisténcia, estd
relacionado aos fatores como tempo e temperatura de envelhecimento e quantidade de
elementos formadores da fase y’ presentes na liga como Al, Ti, Nb e Ta (STOLOFF
1990, DONACHIE 2002).
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A fase y’ por ser metaestavel pode transformar-se em outros precipitados desde
que a liga estiver supersaturada em Ti, Nb ou Ta ou ainda se esta permanecer durante
longos periodos em temperaturas superiores a 700 °C. A fase y’ rica em titanio (Ti) pode
se transformar para a fase eta (1) que apresenta formula estequiométrica Ni3Ti, e possui
estrutura cristalina do tipo hexagonal compacta (HC). Da mesma forma, a fase y’
quando rica em Nb pode se transformar em fase delta (5) cuja estequiometria ¢ dada

pela férmula NizNb e possui estrutura do tipo ortorrémbica.

Estas fases, m (NisTi) e & (NizNb), sdo fases deletérias as propriedades
mecanicas e metalirgicas do material e sdo formadas quando a fase y’ permanece
durante longos periodos em temperatura acima de 700 °C, aproximadamente 60% da
temperatura de fusédo da liga (STOLOFF 1990, DONACHIE 2002).

E sabido que as melhores propriedades mecanicas e metaldrgicas das superligas
podem ser alcangadas através de uma fina disperséo de precipitados da fase y’ coerentes
com a matriz y. Sabe-se também, que as caracteristicas da dispersdo de precipitados,
podem ser controladas através das condicGes de resfriamento e do tratamento térmico de
envelhecimento. Estudos comprovam que variagdes nas taxas de resfriamento
estimulam alteracbes na morfologia, na composicdo quimica e na dispersdo dos
precipitados y’, e como tal, influenciam fortemente as propriedades mecanicas
(GROSDIDIER et al. 1998).

Devido a importante contribuicdo desta fase no acréscimo de resisténcia
mecanica das ligas, os pesquisadores Hongyu e colaboradores (HOUNGYU et al.
2010), estudaram o comportamento dos precipitados y’ em superligas de base Ni sob
diferentes taxas de resfriamento e temperaturas de envelhecimento. Em seus estudos foi
demonstrado que quanto menor a taxa de resfriamento, durante a etapa de témpera,
maior o tamanho dos precipitados y’ ap6s o tratamento térmico de envelhecimento,
proporcionando, desta forma, maior resisténcia mecanica a liga. Este estudo vai ao
encontro do que foi destacado anteriormente por Stoloff e Donachie, os quais
destacaram que precipitados maiores favorecem na reducdo da mobilidade das
discordancias e, assim, maior sera o acréscimo de resisténcia ao material (STOLOFF
1990, DONACHIE 2002).
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3.5.3 Fase gamma double prime (y”)

E uma fase metaestavel que possui estrutura cristalina tetragonal de corpo
centrado, com uma morfologia de discos alongados orientados paralelamente aos planos
cristalograficos da matriz (RESENDE 2009). Esta fase € produzida através da
combinacdo do Ni com o niébio (Nb), na presenca do ferro (Fe), sendo a estequiometria

final do composto, coerente com a matriz vy, NizNb.

O composto intermetélico NigNb (y”) geralmente precipita simultancamente com
v’ (Niz(Al, Ti)) e esta presente somente em algumas ligas a base de Ni, como no Inconel
706 e 718, sendo de fato a principal responsavel pelo aumento da resisténcia mecanica
da liga dessa ultima liga. Essa fase garante elevada resisténcia na faixa que varia de
baixas até temperaturas intermediérias, sendo instavel em temperaturas acima de
aproximadamente 650 °C (DONACHIE 2002, STOLOFF 1990). Quando a liga for
mantida na faixa de temperaturas entre 650 °C e 900 °C, aproximadamente, a fase
metaestavel y” se transforma na fase estavel 6, descrita no Item 3.5.4 (PING et al. 2007,
AZADIAN et al. 2004, KUO et al. 2009).

3.5.4 Fase delta (o)

A fase & € um composto termodinamicamente estavel de y” que pode se formar
durante processamento termomecanico, tratamento térmico ou em servico. Apresenta
estrutura cristalina ortorrdmbica e estequiometria igual & fase metaestavel y”, isto é,
(NisNb) (MANKINS 1990).

A norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009)
especifica os requisitos de microestrutura exigidos para o Inconel 718 com aplicagdes
na area de petréleo e gas. De acordo com esta norma, apds 0s tratamentos térmicos de
solubilizacdo e envelhecimento, a microestrutura deve estar livre de redes continuas de
particulas de segundas fases ao longo dos contornos de grdo ou outras caracteristicas
microestruturais ndo usuais, exceto para grdos individuais e isolados, nao
representativos do volume da microestrutura. A presenca de particulas de fase & isoladas
e discretas ou carbonetos é considerado aceitavel. Além disso, a microestrutura deve
estar livre da fase & acicular em contorno de grdo, exceto em grdos isolados e

individuais.
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A Figura 3.4 e 3.5 sdo imagens obtidas via microscopia 6tica (MO), contidas na
norma API citada acima, onde se observa alguns exemplos de microestruturas aceitaveis
e inaceitaveis para componentes produzidos em Inconel 718 para aplicacbes na area de
oleo e gas, respectivamente (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009).
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Figura3.4  Microestrutura aceitdvel com presenca de fase 6 em grdo isolado
(AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009).
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Figura3.5 Microestrutura inaceitavel devido ao acentuado nivel de fase &
acicular AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009).
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A seguir, serdo destacados alguns estudos obtidos da literatura que descrevem a

influéncia da fase 6 nas propriedades mecénicas em ligas de niquel.

Kuo et al. evidenciaram que a formacdo da fase 6 com morfologia acicular
ocorre quando a liga Inconel 718 for exposta em temperaturas no intervalo de 650 °C e
980 °C. Os autores observaram, através de andlises via EDS (Energy Dispersive
Spectrometry), que a quantidade precipitada de fase 6 acicular aumenta quando a liga
for submetida a longos periodos de envelhecimento. Constataram também, que a
precipitacdo da fase & acicular provoca prejuizos as propriedades mecanicas da liga
(KUO et al. 2009).

Esses efeitos deletérios fazem com que a fase § seja considerada indesejada.
Contudo, estudos realizados por Santos (2009), ao avaliar o efeito do Hidrogénio nas
propriedades mecanicas da liga Inconel 718 em diferentes condicdes de tratamento de
envelhecimento, indicam que esta fase também pode ser benéfica por limitar o

crescimento de gréo austenitico durante tratamentos térmicos de solubilizacéo.

Ning em seus estudos também destacou que a precipitagdo controlada de fase &
nos contornos de grao pode ter efeitos benéficos sobre a tensdo de ruptura, ductilidade e
inibir a tendéncia de crescimento de grdo austenitico em processos de forjamento
(NING 2012).

Como destacado anteriormente, quando a fase metaestavel y” for exposta por
longos periodos em torno de 650-980 °C, esta se transforma na fase estavel 6 (PING et
al. 2007, AZADIAN et al. 2004). Ambas as fases y”” e & apresentam 0 nidbio (Nb) como
elemento base. A fase y” ¢ a principal responséavel pelo aumento de resisténcia mecénica
do Inconel 718. Desta maneira, quanto maior a quantidade de fase & presente na liga,
menor sera a quantidade de Nb disponivel para a formacgdo da fase y”. Isso implica em
menor contribuicdo da fase y”” no acréscimo de resisténcia mecanica a liga (KUO et al.
2009).

Lysyk desenvolveu diagramas triaxiais relacionando percentual de deformacéo,
tempo e temperatura do tratamento térmico de envelhecimento, a fim de avaliar a
quantidade de fase 6, bem como a dureza do material. Para atingir tal objetivo, as
amostras foram inicialmente solubilizadas a 1040 °C por 1 hora, posteriormente foram

realizados ensaios de compressao a temperatura ambiente utilizando-se cinco niveis de
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deformacéo distintos (0 %, 15 %, 30 %, 45 % e 60 %) referentes a altura dos corpos de
prova e, em seguida, tratadas termicamente sob diferentes tempos e temperaturas de
envelhecimento. Nestes experimentos, verificou-se que a presenca de deformagéo
prévia no material muda consideravelmente os parametros de envelhecimento,
requerendo menores tempos de tratamento térmico para obter as mesmas propriedades
de dureza e quantidade de fase 6, observando inclusive que a maxima precipitacdo de
fase 6 ocorre na temperatura de 900 °C (LYSYK 2009). Huang e Langdon (HUANG
2007) evidenciaram a mesma temperatura (900 °C) de maxima precipitacdo da fase 9,
confirmando o resultado obtido por Lysyk (LYSYK 2009).

Cai e coautores avaliaram a cinética de dissolucao da fase delta e seus efeitos na
susceptibilidade do Inconel 718 ao entalhe, em trés temperaturas distintas, 980 °C, 1000
°C e 1020°C. Observaram que a quantidade de fase 6 diminuiu gradativamente durante
o0 tratamento térmico nas temperaturas de 980 °C, 1000 °C e 1020 °C, sendo que essa
fase foi completamente dissolvida na matriz y quando mantido por mais de 2 horas a
1020 °C. A 980°C e 1000°C, ainda existia certa quantidade de fase & apos ser exposta
por mais de 6 horas nestas temperaturas, apresentando quantidades remanescentes de
fase 6 na ordem de 3 % em peso e 0.6 % em peso, respectivamente. A razdo
fundamental do Inconel 718 apresentar ou ndo susceptibilidade ao entalhe esta

relacionada com a forma, distribuicéo e quantidade da fase & (CAIl et al. 2007).

Uma vez que ambas as fases 6 ¢ y” apresentam o Nb como elemento base, a
precipitacdo de fase 6 nos contornos de grdo implica em menor precipitagdo de fase y”,
durante o tratamento de envelhecimento, acarretando na formagdo de uma zona
empobrecida em y” nestas areas. Com isso, essas regides apresentam uma consideravel
plasticidade, podendo atuar como uma microrregido plastificada, quando em elevadas
temperaturas. Uma forma de aliviar a plasticidade nestes locais é através da precipitacao
controlada de certa quantidade de fase & globular no contorno de gréo, levando a uma
condicdo 6tima de resisténcia a ruptura e ductilidade, aliviando parcialmente o efeito de
concentracdo de tensBes na microrregido plastificada (micro entalhe metaldrgico)
(AZADIAN 2004).

3.5.5 Carbonetos

O carbono, cujo percentual esta na faixa de 0.05-0.2 % C aproximadamente,

reage com outros elementos ligados ao Ni para formar carbonetos primarios MC. Os
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principais tipos de carbonetos encontrados nas superligas de niquel sdéo o MC, MgC,
M,3Cs, onde M é o elemento ou elementos formadores de carbonetos, tais como, Ti, Ta,
Hf e Nb.

Os carbonetos mais frequentes presentes na liga Inconel 718 sdo os do tipo MC
[(Nb, Ti)C] que, assim como os compostos intermetalicos, sdo os responsaveis pelo
aumento de resisténcia destas ligas. Contudo, dependendo da morfologia destes
carbonetos que se precipitam nos contorno de grdo, podem-se observar efeitos nocivos a
ductilidade e a tenacidade do material. Estes carbonetos apresentam estrutura cubica e,
normalmente, sdo considerados 0s compostos mais estaveis da natureza. Os carbonetos
MC, denominados carbonetos primarios, formados durante a solidificacdo da liga,
decompdem-se durante os tratamentos térmicos de envelhecimento ou operagdo em alta
temperatura para formar carbonetos secundarios, tais como 0 My3Cs € 0 MgC, que se

precipitam em contorno de grdo (GAO 1997).

Os carbonetos presentes nas superligas exercem indmeras fungdes. Os
carbonetos do tipo Mj3Cs, quando presentes na forma de particulas discretas no
contorno de grdo, promovem efeitos significativos na resisténcia a fratura, através da
inibicdo do mecanismo de deslizamento de contorno de grdo. A presenca de carbonetos
do tipo MsC pode atuar como obstaculos & movimentacdo de discordancias. Estes séo
formados nos contornos de grdo e podem servir como limitadores do crescimento de
grdo. Ainda, se formados com morfologia de Widmanstétten ao longo da interface do
gréo, esses carbonetos podem debilitar a ductilidade e promover fratura prematura
(EZUGWU et al. 1999).

De um modo geral, os carbonetos proporcionam um acréscimo de resisténcia a
matriz quando presentes de maneira intergranular e adicionam resisténcia a elevadas
temperaturas, com a inibicdo o deslizamento nos contornos de grdo. Por outro lado, 0s
carbonetos podem funcionar como fontes de discordancias e locais preferenciais de
iniciacdo de trincas por fadiga (DAVIS 1999, PATEL 2001).

Salientou-se que as ligas de niquel (diversos tipos de Inconel) possuem uma
variada gama de aplicacdes, tais como nas industrias aeroespacial, nuclear e em
componentes empregados na industria do petréleo. Esta versatilidade dos diversos tipos
de Inconel é resultado das boas propriedades mecéanicas e metallrgicas destas ligas.

Contudo, ao serem submetidas a ambientes quimicamente agressivos, como em
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componentes aplicados na industria de 6leo e gas em aguas profundas, podem ocorrer
fendmenos de degradacdo/fragilizacdo, como aquele causado pelo Hidrogénio, que seréd
destacado no Item 3.6.

3.6 Fragilizacdo pelo Hidrogénio

A fragilizacdo de metais pela acdo do Hidrogénio ¢ um fenémeno amplamente
conhecido, mas que infelizmente ainda ndo é muito bem compreendido (RAYMOND
1992). O ingresso de Hidrogénio nos metais pode ocorrer durante o processamento e a
fabricacio ou mesmo posteriormente em servico. Quando em servico, falhas
ocasionadas pela acdo do Hidrogénio podem ser induzidas em meios com caracteristicas
acidas, geralmente na presenca de H,S ou sob protecdo catédica em potenciais muito
negativos (GENTIL 2011).

Raymond destacou que as inddstrias de processamento quimico e petroquimico
vém se deparando com varios casos de falha relacionados com o Hidrogénio, onde na
maioria das vezes, a ocorréncia deste fendmeno € relacionada ao crescimento subcritico
de trincas provocado pelo Hidrogénio (RAYMOND 1992).

Algumas vezes, os termos “fragilizagdo pelo Hidrogénio” e “corrosdo Ssob
tensdo” tém sido utilizados na literatura de forma indistinta. A fragilizagdo pelo
Hidrogénio é causada pela absorcdo deste elemento que acaba por difundir na rede
cristalina do metal, enquanto que para haver corrosdo sob tensdo deve ocorrer
necessariamente a dissolucdo anddica para que este fendmeno se manifeste (LEITE
2009).

Fernandes destacou em suas pesquisas que a fragilizacdo pelo Hidrogénio pode
produzir a ruptura de um material metalico de maneira fragil, provocada pela agédo
combinada do Hidrogénio dissolvido no material e de uma tensdo de tracdo, mesmo
guando este estd submetido a tensGes bem inferiores a tensdo de escoamento. Este
fendmeno também pode se manifestar na auséncia de tensbes externas, através da
presenca de defeitos internos no material, tais como microtrincas e vazios que atuam
como concentradores de tensdes (FERNANDES 2010).
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Na auséncia de tensdes externas, as tensdes residuais provenientes de
encruamento, de mudanca de fase, ou de um resfriamento heterogéneo, em presenca de

Hidrogénio, podem provocar a ruptura do material (GEMELLI 2001).

O grau de fragilizacdo depende da quantidade de Hidrogénio envolvido, da
habilidade deste Hidrogénio ser adsorvido na superficie metélica e da taxa de difusao
deste elemento na estrutura cristalina do material. Esse processo depende
fundamentalmente de trés fatores: Fonte de Hidrogénio, o processo que envolve o
transporte de Hidrogénio da fonte até o local onde ocorre a reagcdo com o metal

causando a fragilizacéo e o proprio mecanismo de fragilizacdo (ELIAZ et al. 2002).

O mecanismo dominante da fragilizacdo pelo Hidrogénio pode variar conforme
0 material, propriedades mecanicas, tipos de carregamentos impostos e da concentracdo
de Hidrogénio. Em geral, materiais cuja resisténcia mecanica é mais elevada sdo mais
susceptiveis a este tipo de fragilizacdo. O efeito da fragilizacdo pode variar em funcéao
da composicdo quimica e microestrutura dos materiais, mesmo para aqueles de mesmo

nivel de resisténcia mecanica.

Com relacdo a concentracdo de Hidrogénio, além das caracteristicas mecanico-
metaldrgicas do material, deve-se considerar também o papel das tensGes aplicadas,
particularmente na regido frente a ponta de trincas. O estado triaxial de tensdes e a
presenca da zona plastica podem promover o acimulo de Hidrogénio frente a ponta da
trinca. Isto ocorre, pois 0 movimento das discordancias associado a deformacéo plastica
faz aumentar as taxas de difusdo de Hidrogénio, concentrando mais Hidrogénio frente a
ponta da trinca, favorecendo o fendmeno de fragilizacdo (GENTIL 2011; DIAS 2009;
ELIAZ et al. 2002).

3.6.1 Difusdo e aprisionamento de Hidrogénio

O Hidrogénio difunde em materiais metalicos no estado atdmico. Por possuir um
pequeno raio atdbmico, este elemento é capaz de se difundir facilmente pela rede
cristalina, mesmo em temperaturas relativamente baixas (GENTIL 2011). A Figura 3.6
é uma representacdo esquematica de defeitos no metal. Todas as imperfei¢bes presentes
na rede cristalina atuam como regibes favoraveis ao acimulo de Hidrogénio (PUNDT
2006).
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Figura3.6  Representacdo esquematica de defeitos no metal e aprisionamento de
Hidrogénio atdmico em baixas concentracgdes. (a) sitios ao longo da
rede cristalina, (b) em sitios localizados na superficie, (c) em sitios
subsuperficiais, (d) ao longo dos contornos de grado (e) em
discordancias (O simbolo L indica uma discordancia do tipo cunha)
e (f) em vacancias (PUNDT 2006).

O Hidrogénio tem, em seu primeiro momento, a fase de adsorcdo na superficie
do material seguida da absorcéo, que é a fase que pode ser associada a difusdo; esta
difusdo pode ser explicada através da difusdo via reticulo cristalino do material, sendo
que uma fracdo deste Hidrogénio pode ocupar uma posicao intersticial de menor energia
na estrutura cristalina (PROENCA 1998).

Durante sua permeacdo por difusdo, os aomos de Hidrogénio tendem a se
concentrar em diversos tipos de imperfeicGes cristalinas, como por exemplo, em
discordancias e vacancias, bem como em imperfeicbes na microestrutura, tais como
contornos de grdos, interfaces de inclusdes e de precipitados, e ainda em outras
imperfei¢bes que serdo criadas pelo préprio Hidrogénio absorvido. Segundo Hadam e
Zakroczymski, todos estes fatores, sejam defeitos microscopicos ou subestruturais,
facilitam a difusdo e acumulo de Hidrogénio, resultando em uma deterioracdo das
propriedades fisicas e mecanicas do material em uma grande variedade de condicdes
ambientais e de trabalho (HADAM 2009).

O Hidrogénio interage com a maioria dos metais por uma série de mecanismos.

Os principais mecanismos de fragilizagéo estdo descritos no Item 3.6.2.
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3.6.2 Mecanismos de fragilizacdo pelo Hidrogénio

Até o momento, muitas teorias tém sido propostas para explicar o fenémeno de
fragilizacdo pelo Hidrogénio. Franceschini (FRANCESCHINI 2011), citando Shehata et
al. (SHEHATA et al. 2008), destacou que esta fragilizacdo, ainda que seja de
fundamental importancia, ndo tem seu mecanismo inteiramente conhecido, sendo
inclusive que nenhuma teoria proposta até entdo consegue descrever completamente

todo o fendmeno de interagdo do Hidrogénio com o acgo.

A seguir, destacam-se as principais teorias que descrevem o fendmeno de
fragilizacéo pelo Hidrogénio, como a teoria das pressoes internas, a decoesao interfacial
acentuada pelo Hidrogénio (hydrogen enhanced decoesion - HEDE), a plasticidade
local acentuada pelo Hidrogénio (hydrogen enhanced local plasticity - HELP) e a
formacéo de hidretos.

A teoria das pressoes internas se baseia na recombinacdo do Hidrogénio atémico
para formar uma molécula de Hidrogénio (H,) no interior de defeitos presentes nos
materiais, como vazios, trincas e inclusdes ndo metalicas. A formacdo de Hidrogénio
molecular d& origem a pressées internas elevadas (>10° atm) que implicam em uma
expansdo da cavidade do defeito. Gingell (GINGELL 1997), citado por Dias (DIAS
2009), destaca que a pressao interna exercida pelas moléculas de Hidrogénio estimula a

nucleacdo e desenvolvimento de microtrincas, mesmo sem uma tensao externa aplicada.

Da mesma forma, ao se referir a teoria da decoesdo interfacial acentuada pelo
Hidrogénio (HEDE), Dias e Gingell mencionam que o Hidrogénio diminui a forca
coesiva do metal devido a dilatacdo da rede cristalina, resultando em uma diminuicdo da
energia para que ocorra a fratura. Isto implica que o Hidrogénio diminui a barreira de
energia tanto dos contornos de grdo quanto dos planos de clivagem. Pode-se dizer que o
principal aspecto deste mecanismo € descrever o efeito do Hidrogénio na propagacdo e

nédo na nucleacéo de trincas.

De fato, para ocorrer & propagacdo de trincas, uma tensdo coesiva critica deve
ser excedida pela tensdo externa aplicada, sendo que a magnitude da influéncia do
Hidrogénio na redugdo dessa tensdo coesiva é dependente da concentracdo deste
elemento. Considera-se que a fratura iniciard na regido de maior concentracdo de

tensbes em frente a ponta da trinca, ja que essa concentragdo de tensdes na verdade terd
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o efeito de acumular mais Hidrogénio nesta regido, resultando numa diminui¢do da
resisténcia a fratura (DIAS 2009; GINGELL 1997).

A teoria da plasticidade local acentuada pelo Hidrogénio (HELP) assume que a
interacdo entre o Hidrogénio e as discordancias pode modificar a mobilidade destas.
Uma hipdtese sugere que o Hidrogénio restringe o movimento de discordancias em
frente a ponta da trinca devido ao efeito de ancoramento de discordancias (atmosfera de
Cottrell). A diminuigdo na mobilidade das discordancias dificulta a deformacdo na
ponta da trinca, favorecendo o seu crescimento, mesmo para menores niveis de tenséo
aplicada (GINGELL 1997).

Outra hipotese supde justamente o contrario, isto é, que a presenca do
Hidrogénio aumenta a mobilidade das discordancias, nas proximidades da ponta da
trinca, em planos cristalograficos preferenciais e, consequentemente, promovendo um
“amolecimento” local (regido frente a ponta da trinca). O mecanismo de fragilizacao,
portanto, pode ser descrito como micro plasticidade localizada, onde a propagacéo de
trincas se da atraves de “fratura plastica”, resultado da reducao localizada da resisténcia
do material (GINGELL 1997).

O ultimo mecanismo de fragilizacdo consiste na formacgdo de uma segunda fase
no interior do metal. Esta forma de fragilizacdo esta relacionada a formacéo de hidretos
metalicos. A concentracdo localizada de tensdes no material, como é o caso da regido
frente a ponta da trinca, promove o0 aumento da concentracdo de Hidrogénio e também
uma diminuicdo da energia livre de formacao de hidreto. Assim, se for energeticamente
favoravel, pode ocorrer a precipitacdo de determinados hidretos nesta regido. De um
modo geral, a presenca de hidretos metalicos no reticulo cristalino pode provocar a
fragilizacdo do material. Esta fragilizacdo pode ocorrer devido ao aumento do volume
local no reticulado ou devido a diminuicdo da ductilidade do material pela presenca de

hidretos, ou ainda, por ambos os fenémenos (GINGELL 1997).

3.6.3 Interacdo Hidrogénio-Microestrutura

As superligas a base de Ni sofrem fragilizacdo pelo Hidrogénio, mas em um
menor grau do que os agos convencionais. Conforme citado por Glowacka e Swiatnicki,
o efeito do Hidrogénio é funcdo da estrutura do material. Na estrutura CFC, o

Hidrogénio apresenta maior solubilidade, porém menor difusividade do que na estrutura
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CCC (GLOWACKA 2003). A Figura 3.7 apresenta os sitios intersticiais octaédricos das
estruturas cristalinas CFC e CCC, os quais atuam como “aprisionadores” de Hidrogénio
(STROE 2006).

(b)

Figura 3.7  Sitios intersticiais octaédricos das estruturas cristalinas (a) CFC e (b)
CCC (STROE 2006).

Assim, as superligas de Ni, por serem formadas em sua grande maioria por uma
matriz austenitica e uma fase CFC - y* (Niz(Al, Ti)), apresentam menor difusividade e,
consequentemente, menor tendéncia a fragilizar pela acdo do Hidrogénio do que

materiais tipicamente CCC, como a¢os comuns.

Da mesma forma, Park e colaboradores também salientaram que a estrutura do
material tem relacdo direta com a difusdo e aprisionamento de Hidrogénio (PARK et al.
2008). A introducdo de defeitos na estrutura metalica cristalina, como por exemplo,
discordancias, vazios e particulas de segunda fase, promove o0 aprisionamento mais
eficiente de atomos de Hidrogénio, resultando em um expressivo aumento de
solubilidade e, consequentemente, um decréscimo da difusibilidade aparente (SANTOS
2009).

Nas ligas de Inconel deformadas, a presenca do Hidrogénio em sitios da
estrutura cristalina, favorece a nucleacdo e a propagacdo de microtrincas. Durante a
propagacao da trinca, o Hidrogénio pode ser transportado para a ponta da trinca, pela
movimentacdo de discordancias, e acelerar ainda mais o processo de fratura. Assim, a
presenca do Hidrogénio na matriz fragiliza o material, prejudicando a ductilidade da
liga (LIU et al. 2005)
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E sabido que as ligas de Inconel, empregadas na industria do petréleo, séo
susceptiveis a fragilizacdo pelo Hidrogénio, em virtude do meio agressivo a que sao
expostas. A liga Inconel 718, por exemplo, apresenta microestrutura complexa na
condicdo solubilizada e envelhecida, estado na qual é normalmente utilizada. Nesta
condicdo microestrutural, essa liga apresenta grande susceptibilidade a fragilizacéo pelo

Hidrogénio, o que pode resultar em reducéo da vida em servico e falhas catastroficas.

Constata-se que tanto o Hidrogénio oriundo de fontes externas quanto o
Hidrogénio interno, proveniente das etapas de fabricacdo da liga, podem gerar
consideraveis reducdes de ductilidade e alterar o modo de fratura, de ductil
(coalescéncia de microcavidades) para fragil (clivagem) (LIU et al. 2005). Pesquisas
vém sendo desenvolvidas no sentido de estudar o fendbmeno de fragilizagdo pelo
Hidrogénio em ligas de Inconel, contudo ha poucas referéncias disponiveis que buscam
relacionar a influéncia do Hidrogénio com a microestrutura do material. A maioria das
pesquisas se concentra em avaliar o efeito do Hidrogénio nas propriedades mecanicas
do material ou no modo de fratura devido a fragilizacdo (FOURNIER et al. 1999;
SANTOS 2009).

Liu et al. (LIU et al. 2005) avaliaram a influéncia da fase 6 e do Hidrogénio na
fragilizacdo da liga Inconel 718. Em suas pesquisas, observaram que existe uma relacéo
entre a precipitacdo da fase 6 com o fendmeno de fragilizacdo pelo Hidrogénio. Os
autores efetuaram ensaios de tracdo em amostras submetidas a diferentes condi¢des de
tratamento térmico gerando microestruturas distintas (com presencga ou auséncia de fase
d carregada ou ndo com Hidrogénio). A partir destes ensaios foi possivel obter uma
medida da susceptibilidade a fragilizacdo (resisténcia na ponta da trinca). Os autores
utilizaram como parametro de medida, a perda de resisténcia do material incentivada

pelo carregamento com Hidrogénio.

Verifica-se que a dissolugdo da fase 6 motiva um acréscimo na resisténcia a
fragilizacdo pelo Hidrogénio. Segundo os pesquisadores, este efeito tem origem no fato
de a fase & ser incoerente com a matriz e tende a se precipitar nos contornos de grao.
Quando a amostra é tensionada a interface entre a fase & e a matriz é fortemente
deformada, favorecendo o acimulo de Hidrogénio nesta interface. Microtrincas podem

se formar nestes sitios sobtenséo acelerando o processo de fratura (LIU et al. 2005). A
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Figura 3.8 apresenta relaciona diferentes microestruturas versus resisténcia na ponta da

trinca.
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Figura3.8 Efeito do Hidrogénio e da fase 6 na resisténcia a fragilizacdo do
Inconel 718 (Adaptado de LIU et al. 2005 e SANTOS 2009).

Em outro estudo, Liu e colaboradores investigaram a relacdo entre a precipitacéo
da fase y” na susceptibilidade a fragilizagdo pelo Hidrogénio do Inconel 718, atraves de
ensaios de tracdo efetuados na temperatura ambiente. Neste estudo, as amostras foram
tratadas termicamente utilizando-se diferentes parametros de tratamento térmico, de
forma a se obter condigdes distintas de precipitacdo da fase y” sendo posteriormente

carregadas ou ndo com Hidrogénio.

Os pesquisadores observaram que tanto & como y” podem aumentar a
susceptibilidade a fragilizacdo pelo Hidrogénio. Vale ressaltar, que y” é considerada a
principal fase responsavel pelo acréscimo de resisténcia mecanica do Inconel 718.
Destaca-se também que os materiais de elevada resisténcia mecénica geralmente sao
mais susceptiveis a fragilizacdo pelo Hidrogénio. Segundo o0s autores, pode-se
relacionar a susceptibilidade a fragilizagdo pelo Hidrogénio com a fragdo em volume da
fase y”, pois as particulas dessa fase se apresentam homogeneamente distribuidas e
coerentes com a matriz, independente de seu tamanho ou fracdo em volume (LIU et al.
2005).
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3.6.4 Fragilizacdo pelo Hidrogénio associada a protecédo catddica

Componentes e estruturas metélicas empregados na indudstria do petroleo, em
ambientes marinhos, geralmente, sdo protegidos contra a corrosao através do método de
protecdo catddica. Para isso, dois sistemas sao utilizados: a prote¢édo catodica galvanica
ou por anodos de sacrificio e a protecdo catodica por corrente impressa ou forcada,

ambos baseados no mesmo principio de funcionamento.

O principio do método baseia-se em transformar o componente ou estrutura a
proteger em um cédtodo de uma célula eletroquimica, através de uma polarizagdo
catddica, ou seja, injecdo de corrente elétrica na estrutura através do eletrolito. Através
da protecdo catddica, ocorre a formacdo de Hidrogénio atbmico. Este processo pode ser
considerado como uma fonte geradora de Hidrogénio. A reacdo de formacdo de

Hidrogénio é cada vez mais dominante para valores de potenciais mais negativos.

Quando o material é submetido a protecdo catddica, os cétions de Hidrogénio
hidratados em solucdo (H3O") sio transportados por difusdo/migracio em direcdo ao
catodo (componente a ser protegido). Na superficie do metal protegido, os cations de
Hidrogénio sdo submetidos a reducdo, transformando-se em Hidrogénio atbmico (H),
constituindo a reagdo de protecdo catodica. A reducdo dos ions Hidrogénio pode ocorrer
através de dois mecanismos distintos, dependendo da natureza do metal: Reacdes de

Volmer-Tafel ou reacBes de Volmer-Heyrovsky.

O Hidrogénio atbmico formado na reacdo catddica pode recombinar-se e formar
Hidrogénio molecular (H;), deixando a superficie metalica, enquanto que a quantidade
de remanescente de Hidrogénio fica adsorvida na superficie do material. A evolugdo de
Hidrogénio para a superficie do material proporciona condi¢des para que o Hidrogénio
difunda para dentro do material favorecendo os fenémenos de fragilizacdo pelo
Hidrogénio (STROE 2006; DIAS 2009).

A severidade da fragilizacdo pelo Hidrogénio depende da quantidade de
Hidrogénio envolvido, da habilidade deste hidrogénio ser absorvido na superficie do
metal e da taxa de difusdo deste elemento na estrutura cristalina do material (GENTIL
2011).

Mecanismo de VVolmer-Tafel
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Hhidratado T € €—2 Hadsorvido Reacdo de Volmer

Mecanismo de VVolmer-Heyrovsky

H hidratado + € €—> Hadsorvido Reacdo de Volmer

Hhidratado + Hadsorvido ¥ € €—> Ho Reacdo de Heyrovsky

Na reacdo anodica do processo de protecdo catddica em &gua do mar, conforme
apresentada a seguir, ocorre uma gradual reducdo do pH da solucdo, devido a

acidificacdo promovida pela decomposicdo da agua, conforme mostra a reacdo a seguir.
2HO€>0O0,+4H +4 e

Raymond destacou que ao contrario das muitas formas de corrosdo existentes, a
fragilizagdo pelo Hidrogénio geralmente ocorre em regiGes do componente onde ndo ha
corrosdo ou em regibes protegidas da corrosdo, como ocorre em agos sob protecdo
catddica. 1sso ocorre, pois a corrosdo geralmente ocorre em regides anddicas enquanto
que o Hidrogénio atdbmico é gerado na superficie do aco nas regides catddicas, devido a
dissociacdo da &gua, podendo-se entdo relacionar o fendmeno de fragilizacdo pelo
Hidrogénio com a difusdo desse elemento para o interior do metal (RAYMOND 1992).

Fournier et al. investigaram a susceptibilidade do Inconel a fragilizacdo pelo
Hidrogénio na temperatura ambiente. Em seus estudos, amostras deste material,
previamente carregadas com Hidrogénio, foram submetidas a ensaios de tracdo com trés
taxas de deformacdo distintas, isto é, 5x107 s, 5x10° s* e 5x10° s™. Os ensaios
sugerem que a fragilizacdo pelo Hidrogénio estd relacionada com a segregacdo e
transporte de Hidrogénio através das discordancias, sendo esta fragilidade caracterizada
através da mudanga nos modos de fratura de ductil para fragil. Observou-se que para
menores taxas de deformacdo, tal como 5x107 s*, os fendmenos de fragilizacdo s&o
mais acentuados, enquanto que para maiores taxas de deformag&o, na ordem de 5x10° s
! a mobilidade das discordancias é consideravelmente elevada para promover a
segregacdo de Hidrogénio e, neste caso, ndo se observou o fenémeno de fragilizagéo

(FOURNIER et al. 1999).
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A Secdo 3.7 visa descrever brevemente os objetivos da mecénica da fratura e

alguns conceitos empregados no desenvolvimento deste trabalho.

3.7 Mecanica da Fratura e Ensaios de Tenacidade a Fratura

A mecanica da fratura é baseada no principio de que todos os materiais contém
defeitos, na forma de trincas, porosidades ou inclusGes. Estes defeitos favorecem uma
elevada concentracdo de tensGes nas suas proximidades, os quais frequentemente séo

responsaveis pela diminuicéo da resisténcia mecénica dos materiais (GDOUTOS 2005).

A presenca intrinseca de defeitos e imperfeicdes nos materiais e a consequente
necessidade de se avaliar o efeito destes sobre a integridade mecanica de estruturas de
engenharia estimulou o surgimento da mecanica da fratura. Os conceitos da Mecanica
da Fratura provaram ser adequados para a predi¢do das condic¢des de falhas de estruturas
e foram divididos em duas abordagens, ou seja, a regida pelo comportamento linear-

elastico (MFLE) e a regida pelo comportamento elasto-plastico (MFEP).

A MFLE deve ser empregada em casos em que a fratura ocorre sem envolver
extensa deformacdo plastica. No momento em que a quantidade de deformacdo plastica
se torna expressiva, a abordagem da MFLE perde sua aplicacdo, sendo necessaria a
utilizacdo de novos modelos que caracterizam a interacdo entre a fratura e a
plasticidade, passando a ser empregada a abordagem da MFEP (ANDERSON 2005).

Nos projetos de engenharia convencionais, 0s materiais sdo avaliados em fungéo
de suas propriedades mecanicas, onde a resisténcia do material deve ser superior a
tensdo aplicada nos componentes. Nestes casos, o critério de falha baseia-se na
resisténcia, no escoamento do material e nas tensbes aplicadas ao componente. Essa
abordagem é adequada para muitas estruturas de engenharia, mas insuficiente quando na
presenca de defeitos (ANDERSON 2005).

Gdoutos destacou que existem dois fatores chaves que impulsionaram o
desenvolvimento da mecénica da fratura: o tamanho do defeito e a inadequagdo do
critério de falha convencional. O primeiro pode ser explicado pelo fato de que a
resisténcia do material, medida a partir de corpos de prova laboratoriais com defeitos
prévios, € muitas vezes menor do que aquela prevista a partir de calculos de engenharia.

O segundo fator questiona o fato do critério de falha convencional ndo explicar as falhas
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ocorridas em niveis de tensdes nominais consideravelmente menores do que resisténcia
méaxima do material (GDOUTQOS 2005).

Anderson, bem como Gdoutos, também alertou a importancia do tamanho do
defeito para o critério de falha na abordagem da mecénica da fratura. O autor destaca
que o tamanho do defeito surge como variavel adicional e a principal propriedade
mecanica do material passa a ser a tenacidade a fratura (ANDERSON 2005). A Figura
3.9 apresenta uma comparacdo entre as consideracOes tradicionais de resisténcia dos
materiais e aquelas da mecéanica da fratura, salientando a importante influéncia da

tenacidade do material.
Tensdo
Aplicada
Tensdo Escoamento ou
Aplicada Resisténcia a tragdo [Tenacidade éJ [Ta manhoJ

Fratura do Defeito

(a) (b)

Figura3.9 Comparagao entre as consideragdes tradicionais de resisténcia dos
materiais (a) e as consideracbes da mecénica da fratura (b)
(Adaptado de ANDERSON 2005).

A fim de avaliar a tenacidade a fratura dos materiais, sdo realizados ensaios com
0 intuito de medir a resisténcia do material a propagacéo de trincas. O comportamento
dos materiais metélicos durante os ensaios de tenacidade a fratura pode ser descrito
através de trés aspectos: modos de fratura, comportamento da resisténcia e deformacéo
do material e os efeitos da restricdo da geometria dos corpos de prova. Em geral, o
comportamento em deformacdo do material determina qual parametro de fratura deve
ser utilizado para descrever a tenacidade a fratura do material. Estes parametros sdo o
fator de intensidade de tensdo (K), integral J ou Crack Tip Opening Displacement
(CTOD) (ZHU 2012).

O parémetro K é uma constante que caracteriza as condi¢des de tensdes na ponta

da trinca do material no regime linear eléstico, sendo este parametro aplicado na
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avaliacdo da tenacidade de materiais que apresentam maior resisténcia mecanica e que
apresentem fratura no regime linear-elastico ou com pequenas quantidades de

deformacéo plastica.

J& os parametros CTOD e integral J sdo empregados na determinacdo da
tenacidade a fratura de materiais que exibem grande tenacidade e a fratura se da no
regime elasto-plastico. O conhecimento dos valores de tenacidade a fratura na maioria
das vezes é suficiente para descrever o comportamento do material na presenca de
defeitos quando submetido as solicitacdes mecénicas (ANDERSON 2005). A avaliagao
do comportamento a fratura apresentado pelos materiais no regime elasto-plastico é de
grande relevancia, visto que se trata do regime na qual normalmente acompanha a
maioria das aplicagdes estruturais envolvendo acos de média e baixa resisténcia

mecanica.

Assim, o desenvolvimento do método de medida da abertura da ponta da trinca
CTOD se apresenta como um método consagrado para diversas aplicagdes praticas. O
ensaio CTOD apresenta como beneficio principal a possibilidade de poder ser aplicado
tanto em materiais de elevada resisténcia mecanica, onde predomina os conceitos da

MFLE, quanto em materiais dicteis, onde se tem condicdes elasto-plasticas (MFEP).

Anderson citou que a deformacdo plastica a frente da trinca provocava um
embotamento (arredondamento) na ponta da trinca, previamente aguda. Esta
deformacdo é denominada de zona plastica na ponta da trinca, fendmeno conhecido
como “blunting” (embotamento). Esse fato produzia um afastamento das faces da trinca
antes da propagacéo instavel e da fratura do material. Este afastamento define o valor do
CTOD, conforme ilustrado na Figura 3.10. Quando o valor de CTOD for igual ao do
CTOD critico, que corresponde a abertura critica da trinca tem-se o valor da tenacidade
a fratura do material (ANDERSON 2005).
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Figura 3.10 Representacdo esquematica do afastamento das faces da trinca (d)
antes que ocorra a sua propagac¢do. (Adaptado de ANDERSON
2005).

O valor de CTOD critico pode ser tratado como uma caracteristica da regido a
frente da trinca para um dado material analisado. Quanto maior a tenacidade do
material, maior serd a sua capacidade de deslocar uma face da outra sem que ocorra a
propagacao da trinca (FRANCESQUINI 2011).

Os testes laboratoriais rotineiramente utilizam espécimes padronizados do tipo
C(T) e flexdo em trés pontos SE(B) na avaliacdo da tenacidade a fratura dos materiais.
A Figura 3.11 ilustra as principais geometrias de corpos de prova comumente

empregadas nestes experimentos.

Span =~ 44

2N

A

Figura 3.11 Principais geometrias de corpos de prova: (a) corpo de prova
compacto de tracdo, (b) corpo de prova submetido a flexdo em trés
pontos SE(B) (Adaptado de ANDERSON 2005).
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Assim, a aplicacdo dos conceitos da mecéanica da fratura, estd cada vez mais
presente no desenvolvimento e manutencgdo de estruturas e componentes de engenharia.
Através de ensaios de tenacidade a fratura, é possivel obter dados quantitativos de
tenacidade a fratura do material, os quais possibilitam selecionar materiais, projetar
componentes, determinar tamanhos criticos de defeitos e avaliar o nivel de seguranca de

sistemas industriais com a presenca de descontinuidades.

3.7.1 Selecdo dos parametros de avaliacdo da tenacidade a fratura

A norma britanica BS 7448:1-91 (BRITISH STANDARDT INSTITUTION
1991) e a norma ASTM E1681-08 (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND

MATERIALS 2008) estabelecem as condi¢des para a avaliagdo da tenacidade a fratura.

A partir da avaliacdo da tenacidade a fratura em ambiente agressivo, realizados
neste estudo, é possivel avaliar se os valores de “K” associados a0 meio agressivo
seguem 0s requisitos estabelecidos pelas normas, para a combinagdo especifica de

material, meio agressivo e geometria dos corpos de prova.

Assim, para verificar se 0o “K” associado a fratura corresponde ao Kic do
material, deve-se inicialmente determinar o valor de Pg, cujo método para sua obtengéo
est4 apresentado na Figura 3.12. Pq é determinado atraves da constru¢do de uma curva
secante (curva AB’), no qual o coeficiente angular (inclina¢do da curva) € 5% menor do
que o segmento linear elastico da curva experimental (carga x deslocamento da abertura
da boca da trinca-CMOD), relativa ao ensaio de tenacidade a fratura. Desta forma, se
todos os valores de carga da curva secante forem inferiores aos da curva experimental,
no segmento que precede o ponto de interseccdo entre as curvas (experimental e

secante), entdo o ponto de intersecgao entre estas duas curvas sera o valor Pg.
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Curva-Segmento linear-elastico

l B _B° —» Curva secante

~

Po Curva experimental

CARGA (N)

CMOD (mm)

Figura 3.12 Procedimento para obter o valor Po (Adaptado de SOUSA 2009).

Considerando-se as dimensdes dos corpos de prova SE(B) empregado nos
experimentos e a carga aplicada em cada incremento de carregamento é possivel
determinar o valor do fator de intensidade de tensdes (K), atraveés da equacdo (1)
destacada pela norma ASTM E1820-11 (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS 2011). Nesta equagdo, “P” corresponde a carga aplicada, “B” a espessura
do corpo de prova “W” a largura do corpo de prova e “a” corresponde ao comprimento

da trinca.

4P

K = B (VV) 1/2

f(3/w) (1)

Com a ruptura dos corpos de prova, busca-se o valor da carga maxima suportada
pelos mesmos (Pmax). Assim, apds obter os dados de P € Po, calcula-se a razéo entre
estes valores (Pmax/Pg). Se o valor resultante for menor que 1.10, é possivel determinar o

valor de Kq (valor provisorio de Kic).

Para obter-se um valor valido de Kc deve-se respeitar a relacdo apresentada na
Equacdo (2). Se o valor obtido da Equacdo (2) for menor ou igual que a espessura do
corpo de prova (B), que o comprimento de trinca (a,) e do ligamento remanescente do
corpo de prova (W-a,), 0 “K” associado a fratura do corpo de prova no meio agressivo

menos o valor de 1 MPaym pode ser considerado como o valor de Kigac do material.
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Isto porque a norma ASTM E1681-08 (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS 2008) estabelece como valor de Kigac 0 valor do fator de intensidade de

tensdes em que n&o houve fratura do corpo de prova no meio agressivo.

- Kq 2
B, 2o, W-a, > 2,5 (—) ()
Oys

Por outro lado, se Pma/Pq exceder 1,10, a tenacidade a fratura do material ndo
pode ser avaliada em termos do fator de intensidade de tensdes (Kc), pois ndo atende os
requisitos da Mecénica da Fratura Linear-Eléastica (MFLE), mas sim através da técnica
CTOD, onde passa a valer os conceitos da Mecénica da Fratura Elasto-Plastica (MFEP).

Portanto, através de ensaios efetuados em ambiente agressivo, € possivel
verificar a validade do fator de intensidade de tens@es critico (Kigac), como medida da
tenacidade a fratura, abaixo do qual ndo ocorre crescimento subcritico de trinca do
material. Além disso, podem-se determinar os valores criticos de abertura da trinca
(CTOD), correspondentes ao inicio de propagacdo estavel da trinca (CTOD iniciacao) e
de propagacéo instavel da trinca (CTOD carga maxima), também conhecido por CTOD
eac, promovendo assim uma avaliacdo da tenacidade a fratura nas condi¢cdes e no

ambiente de estudo.

Tanto nos ensaios efetuados ao ar quanto em meio agressivo pode-se utilizar a
Equacéo (3) para determinar o valor do CTOD (o). O valor de ¢ é calculado atraves de
duas componentes, uma elastica (Ce) € outra plastica (Cp), (0 = Ce + Cpy), com base na
norma BS 7448-1:91 (BRITISH STANDARDT INSTITUTION 1991).

A Equacéo (3) leva em consideracdo os dados do material, tais como mddulo de
elasticidade (E), tensdo de escoamento (oys), além dos dados geométricos dos corpos
de prova. Esta equacdo € uma relagdo geométrica em funcdo da abertura da boca da
trinca ou entalhe (V) do corpo de prova, durante o ensaio de tenacidade a fratura. Esta
abertura é medida através de um extensémetro (clip gage) acoplado junto as arestas do

entalhe do corpo de prova.

_ (1-v®K? = 0.4(W-ao0) (V)
2oysE 0.4W+0.6a0+z

3)
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O valor de abertura da boca da trinca, para a determinacdo do CTOD de
iniciacdo, pode ser obtido a partir da curva Carga e CMOD (crack mouth opening
displacement) versus Tempo, com base na metodologia de Johnsen (JOHNSEN et al.
2009). Esta curva permite observar o acréscimo do valor de CMOD durante o ensaio,
em cada etapa do carregamento, até a ocorréncia da fratura do corpo de prova. No
momento em que O carregamento do corpo de prova provocar um crescimento
acentuado do CMOD (ou seja, mudancga de inclinagdo da curva do CMOD), obtém-se o
valor de “Vi”, que correspondente ao inicio da propaga¢ao estavel da trinca. A Figura

3.13 ilustra o procedimento para a determinacéo do Vi.

CARGA

CARGA
CMOD

Tempo

Figura 3.13 Procedimento para determinacgio de “Vi” (Adaptado de JOHNSEN
et al. 2009).

O valor de abertura da boca da trinca, utilizado na determinac¢do do CTOD de
carga méxima (Vp) € obtido tracando-se uma reta paralela ao regime linear elastico da
curva Carga versus CMOD. A Figura 3.14 ilustra o procedimento para determinar o
valor de Vp, com base na norma BS 7448-1:91 (BRITISH STANDARDT
INSTITUTION 1991).
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CARG
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Paralela OA

!._, Vp _.] CMOD

Figura 3.14 Procedimento para determinar o valor de Vp (Adaptado de
BRITISH STANDARDT INSTITUTION 1991).

A Secdo 3.8 apresenta alguns conceitos do fendmeno de fratura assistida pelo
ambiente, fundamentais para o entendimento deste trabalho. Conforme Fernandes
(2010), o ambiente ou meio de trabalho podem deteriorar as propriedades mecanicas do

material e incentivar ruptura do material de maneira fragil e catastréfica.

3.8 Fratura assistida pelo ambiente

O fendbmeno de fratura assistida pelo ambiente € um processo no qual 0s
materiais apresentam susceptibilidade a fratura devido a acdo conjugada de esforcos
mecanicos e de meios agressivos 0s quais, isoladamente, ndo provocariam a falha do
componente. Uma caracteristica marcante deste processo de fratura é a dependéncia do
tempo para que ocorra este fendbmeno. Convém ressaltar que as tensbes envolvidas
podem ser oriundas dos tratamentos térmicos ou do processo de fabricacdo (tensdes

residuais), ou também das tensbes decorrentes de carregamentos em servico.

A susceptibilidade de uma determinada liga frente a um meio agressivo parece
estar associada as condicOes eletroquimicas ou diretamente da acdo de elementos
deletérios, principalmente o Hidrogénio. Em particular, para os acos de altissima
resisténcia mecanica, este fenbmeno assume proporcdes alarmantes. Assim, caracterizar

0 comportamento mecanico dos materiais que venham a operar sob condi¢fes adversas
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é imprescindivel ndo somente para o desenvolvimento e selecdo de materiais, mas

também para o projeto de pecas e estruturas reais (STROHAECKER 1989).

Embora a corrosdo eletroquimica (dissolucdo anoddica) pode provocar fratura
prematura dos materiais sob condi¢fes de carregamento mecanico, como no fenémeno
da corrosdo sob tensdo, este trabalho serd focado no efeito do Hidrogénio sobre o

comportamento em fratura da liga Inconel 718.

Desta forma, para a avaliacdo dos danos provocados pelo fenbmeno de
fragilizacdo pelo Hidrogénio, sdo realizados alguns ensaios mecanicos que levam em
consideracao tensdes externas ou mesmo residuais. Os métodos de ensaio tradicionais
foram sofrendo adaptagdes de modo a incorporar 0s conceitos da mecéanica da fratura.
Assim, varios tipos de danos causados pela acdo do Hidrogénio estdo sendo
classificados em termos de nucleacéo e crescimento de trincas, bem como do fator de
intensidade de tensdes critico (RAYMOND 1992).

No que diz respeito a fratura assistida pelo ambiente, 0 pardmetro Kigac
representa o fator de intensidade de tensdes critico abaixo do qual ndo ocorre o
crescimento subcritico de trinca no material no ambiente avaliado. Duas técnicas
frequentemente empregadas na obtencdo dos valores de Kigac S80 0S ensaios de
carregamento constante e de deslocamento constante. Ainda que estes ensaios tenham
sido extensivamente estudados no passado, requerem longos tempos de ensaio para
obter os valores de Kigac (FERNANDES 1996).

Para superar estas limitacGes, utiliza-se a técnica step loading com incremento
de carregamento. Este método de ensaio foi desenvolvido como uma técnica acelerada
para a determinacdo dos valores de Kieac. A partir desta técnica, torna-se possivel medir
quantitativamente os parametros de tenacidade a fratura dos materiais considerando-se
os efeitos da exposicdo do material em determinados ambientes (AMERICAN
STANDARD TESTING AND MATERIALS 2009).

3.9 Influéncia da aplicacdo da Sobrecarga Mecanica

Diversos estudos encontrados na literatura relacionados com a aplicacdo de
sobrecargas mecénicas nos materiais dizem respeito ao retardo do crescimento de

trincas. Nesta tendéncia de pesquisa, Lundstrom estudou o efeito da aplicacdo de
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sobrecargas a frente da ponta da trinca, visando promover maior vida em fadiga ao
componente (LUNDSTROM 2012).

Ao se aplicar uma sobrecarga em um componente contendo trincas prévias
ocorre a formacdo de uma maior zona pléstica a frente da ponta da trinca do que a
gerada pelo carregamento usual. Durante o descarregamento, nas proximidades desta
zona pléastica, um material que se encontra no regime linear-elastico, ao regressar para a
sua posicao original resulta em tensdes residuais compressivas que tendem a fechar a
trinca. Deste modo, a trinca ir4 propagar-se mais lentamente no interior desta zona
residual compressiva, prolongando a vida do componente em servi¢o. Por fim, quando a
trinca ultrapassar a regido sob tensdes residuais compressivas, a taxa de crescimento de
trinca retorna a uma valor considerado “normal” para aquele material em um
determinado meio sob um fator de intensidade de tensdes especifico (GDOUTOS
2005). O efeito gerado pela aplicacdo da sobrecarga pode ser observado

esquematicamente na Figura 3.15.

Zona Residual Compressiva *

Zona Plastica Compressiva *

Figura 3.15 Representacdo esquematica da zona pléastica a frente da ponta da
trinca (Adaptado de ANDERSON 2005).

Na industria, muitos componentes produzidos com Inconel passam por ciclos de
tratamentos térmicos e etapas de conformagdo mecénica durante a sua fabricacéo, tais
como: tratamentos térmicos de solubilizagdo para homogeneizar a microestrutura prévia
da liga para posterior envelhecimento. Esta etapa também pode ser efetuada para
recristalizar a estrutura a fim de obter maxima ductilidade e facilitar as etapas de

conformacdo do material. Apds a solubilizagdo, o material pode ser submetido a
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conformacdo mecanica (originando acentuada deformacdo plastica), sendo entdo
realizado o envelhecimento do material, para garantir a resisténcia mecénica adequada

as aplicacdes especificas do material.

No entanto, neste trabalho, o intuito de aplicar a sobrecarga ndo visa aumentar a
vida em fadiga do componente, mas sim gerar significativa deformacdo plastica
(acentuada plastificacdo), visando avaliar sua influéncia na cinética de precipitacdo de
fases deletérias na microestrutura (fase &), durante o tratamento térmico de

envelhecimento do material.

Existem alguns poucos trabalhos publicados na literatura levando em
consideracdo a precipitagao da fase 6 em amostras solubilizadas, submetidas a trabalho
mecanico a frio, sendo posteriormente envelhecidas. Os pesquisadores constataram que
a cinética de precipitacdo da fase 6 pode ser facilitada quando as amostras solubilizadas
sdo submetidas a deformacdo a frio, seguida de tratamentos térmicos de
envelhecimento. A seguir, destacam-se pesquisas relacionadas com a precipitacdo da

fase & na microestrutura da liga Inconel 718.

Singh e colaboradores (SINGH et al.1991) constataram que a precipitacdo de
fase 6 ¢ facilitada quando as amostras sdo submetidas a uma deformacéo a frio, prévia
ao tratamento térmico de envelhecimento e que quanto maior a deformacdo aplicada
maior ¢ a fracdo volumétrica de precipitados. Os autores sugerem como explicacao para
esta tendéncia a possibilidade das bandas de deformacdo e/ou maclas de deformacéo
funcionarem como sitios “adicionais”, além dos tradicionais contornos de gréo, de

precipitacdo da fase 9.

Liu e colaboradores (LIU et al. 1997) investigaram a precipitacdo de fase 6 em
amostras deformadas a frio em compresséo axial para reducdes de altura de 25, 40, 50 e
65 %, com posterior tratamento térmico de envelhecimento na temperatura de 910 °C.
Os pesquisadores observaram uma gradual alteracdo na morfologia dos precipitados de
fase 0, da morfologia acicular para globular, com o aumento da deformacédo dos corpos
de prova. Associado a essa variagcdo morfologica da fase 6 0S autores notaram que
maiores niveis de deformagédo favorecem uma maior cinética de precipitacdo dessa fase.
Para quantificar esta fase, estes autores utilizaram a técnica de difracdo de raios X,

verificando inclusive que ha uma fragdo volumétrica limite de fase & precipitada
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(patamar de saturacéo) que para os seus testes ficou em torno de 9%, como mostra a
Figura 3.16.

10
S rF v 25% ({O/
: a 40%
o 50%
- 6 r O 60%
c
S /
'y P //{
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Figura3.16 Fracdo volumétrica de fase delta (V%) em funcdo do tempo de
envelhecimento na temperatura de 910°C. As curvas correspondem a
um nivel especifico de deformacéao dos corpos de prova (Adaptado de
LIU et al. 1997).

Lysyk desenvolveu diagramas triaxiais relacionando percentual de deformagéo,
tempo e temperatura do tratamento térmico de envelhecimento. O autor destacou que a
presenca de deformacdo prévia no material muda consideravelmente os parametros de
tratamento térmico. De fato, Lysyk observou que a presenca de uma deformacdo prévia
de 15 %, por exemplo, reduz em 75% o tempo do tratamento térmico de envelhecimento
para se obter as mesmas propriedades de dureza e quantidade de fase & precipitada
(LYSYK 2009).

Desta forma, € de fundamental importancia avaliar os efeitos da deformacéo
plastica com a precipitacdo de fases na microestrutura do material, visto que estas
podem apresentar efeitos deletérios as propriedades mecanicas e comprometer a

integridade da estrutura.



4. MATERIAIS E METODOS

De modo a avaliar influéncia do meio agressivo na tenacidade a fratura do
Inconel 718, foram efetuados diferentes ensaios: ensaios ao ar e em ambiente agressivo
(dgua do mar sintética) sob protecdo catodica. Para tal, utilizaram-se corpos de prova do
tipo SE(B) da mecénica da fratura, permitindo uma avaliagdo quantitativa da tenacidade
do material, sendo que para 0s ensaios em meio agressivo foi empregada a técnica “step

loading ” com incremento de carregamento.

Ainda, avaliou-se a eficiéncia dos tratamentos térmicos e o efeito de deformacéo
plastica na cinética de precipitacdo de fases deletérias na microestrutura do material
(fase d). Para avaliar este efeito, foram aplicados dois niveis distintos de sobrecarga na

regido da trinca do corpo de prova.

Apos os ensaios de tenacidade a fratura, foram efetuadas analises macrograficas,
analises fractograficas, analise do tamanho de grdo austenitico, ensaios de dureza,

analises microestruturais e analise de composi¢do quimica do material.

A Tabela 4.1 apresenta as condicBes de ensaio e 0 ambiente em que cada corpo
de prova foi avaliado. Os corpos de provas foram denominados por A (indicando ensaio
ao ar), M (indicando ensaio em meio agressivo) e S (indicando a presenca de sobrecarga
na regido da ponta da trinca). Os numeros 1, 2, 3 e 4, apés estas letras, diferenciam os

corpos de prova em cada condi¢do de ensaio.



Tabela 4.1

Matriz de ensaios.

Condicgéo de Ensaio

Meio Identificacdo do cp (I:j‘;;\c;‘%‘)
Ar Al Isento
Ar A2 Isento
Ar AS1 46
Ar AS2 46
Ar AS4 59
Agua do mar sintética/-1050 mVecs M1 Isento
Agua do mar sintética/-1050 mVecs M2 Isento
Agua do mar sintética/-1050 mVecs M3 Isento
Agua do mar sintética/-1050 mVecs MS1 46
Agua do mar sintética/-1050 mVecs MS2 46
Agua do mar sintética/-1050 mVecs MS4 59
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A seguir sera destacado o material de analise e a metodologia dos ensaios

realizados.

4.1 Material

O material utilizado no presente trabalho foi uma superliga de niquel com

designacdo UNS NO07718 (Inconel 718) na forma de um segmento de um parafuso, com

didametro de 47,6 mm e comprimento de 195 mm.

Tudo indica que o material se encontra na condi¢do solubilizado e envelhecido.

Contudo, ndo foi possivel se obter maiores informacbes sobre os parametros de

tratamentos térmicos empregados. A Figura 4.1 apresenta o material utilizado neste

trabalho.
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I

Figura4.1l  Segmento de parafuso analisado.

4.2 Preparacao dos corpos de prova

A partir dos parafusos da liga Inconel 718, foram usinados corpos de prova do
tipo SE(B) da mecénica da fratura, para a avaliacdo da tenacidade a fratura do material.
Estes foram dimensionados com base na norma britanica BS 7448:1-91 (BRITISH
STANDARDT INSTITUTION 1991), a qual define métodos para ensaios de tenacidade

a fratura de materiais metalicos.

Os ensaios de tenacidade a fratura foram realizados em corpos de prova sem e
com sobrecarga na regido da trinca, ao ar e em agua do mar sintética sob protecéo
catodica. A Figura 4.2 ilustra a orientacdo empregada para a retirada dos corpos de

prova do segmento de parafuso e a Figura 4.3 apresenta as dimensdes destes.



48

Figura4.2  Orientacdo dos corpos de prova de Inconel 718 usinados a partir do
segmento de parafuso.
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Figura4.3  Dimensdes dos corpos de prova tipo SE(B) utilizados nos ensaios de
tenacidade a fratura.

A usinagem dos corpos de prova foi realizada através de um equipamento de
corte por eletroerosdo a fio da marca Fanuc, modelo Robocut, de modo a garantir um
bom acabamento superficial. Para a realizagdo das andlises, 0 projeto de experimentos

previu a preparacdo de 15 corpos de prova do segmento de parafuso (conforme Figura
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4.2). Poréem, 03 corpos de prova foram descartados devido a problemas ocorridos na

etapa de usinagem.

ApoOs a usinagem dos corpos de prova, estes foram submetidos a um pré-
trincamento em fadiga, a fim de simular um defeito com a méxima acuidade possivel,
representando o pior cenario que pode ser encontrado na pratica. O comprimento da pre-
trinca de fadiga, produzida em uma maquina servo-hidraulica modelo MTS 810, atingiu
um valor de a/w=0,5, onde “a” corresponde a distancia do centro de aplicagdo da carga
até o final da pré trinca de fadiga e “W” corresponde a largura do corpo de prova. Deste
modo, de acordo com a norma BS7448-1:91 (BRITISH STANDARDT INSTITUTION
1991), esta relacdo corresponde a um fator de forma f(a/w)=2,66, sendo este fator um

parametro necessario na aplicacdo dos conceitos da mecanica da fratura.

Para os corpos de prova submetidos aos ensaios de tenacidade a fratura sem
sobrecarga na regido da trinca, a abertura da pré-trinca de fadiga foi efetuada na
condicéo final de tratamento térmico (solubilizado e envelhecido), sendo posteriormente
ensaiados ao ar e em meio agressivo. O fluxograma da Figura 4.4 resume o

procedimento da preparacao dos corpos de prova isentos de sobrecarga.

Corpo de prova - Isento de sobrecarga

v
Solubilizacdo (1040 °C/ 1h)

v

Envelhecimento (800 °C/ 8h)
v

Pré-trinca de fadiga (até a/w=0.5)

v v

Ensaio de Tenacidade a Fratura Ensaio de Tenacidade a Fratura

(Ar) (Meio agressivo)

Figura4.4  Procedimento da preparacdo dos corpos de prova isentos de
sobrecarga.

Para os corpos de prova com sobrecarga, o pré-trincamento em fadiga foi
realizado em 2 estagios. No primeiro momento, propagou-se a pré-trinca de fadiga por 2
mm, sendo em seguida aplicada a sobrecarga a frente da trinca no valor de K=46
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MPay/m. Este valor de K de sobrecarga foi determinado por permitir a formagéo de uma
significativa plastificacdo na regido da trinca, com caracteristicas favoraveis aos
interesses deste estudo. O procedimento utilizado na determinacdo do valor de K de
sobrecarga esta descrito a seguir no Item 4.3. Apos a aplicacdo da sobrecarga, realizou-
se 0 tratamento térmico de envelhecimento (conforme os pardmetros e procedimentos
de tratamento térmico apresentados no Item 4.4). O objetivo desta pratica como
comentado em secdes anteriores, foi avaliar um possivel efeito de uma deformacéo
plastica prévia ao envelhecimento na cinética de precipitacio da fase o e,
consequentemente, um maior nivel de fragilizacdo pelo Hidrogénio. Finalmente, no
segundo estagio do pré-trincamento, seguiu-se a propagacdo da pré-trinca de fadiga por

mais 1,5 mm, de modo a se obter a relacdo a/w=0,5.

Adotou-se este procedimento de pré-trincamento dos corpos de prova visto que,
apos a aplicacdo da sobrecarga, a geometria da ponta da pré-trinca de fadiga sofre um
embotamento (arredondamento). Através de um segundo estagio de propagacao da pré-
trinca de fadiga, a ponta da trinca retornaré a sua configuracgdo inicial (trinca aguda), de
modo que a sobrecarga imposta na regido da trinca ndo prejudique a confiabilidade dos
resultados dos ensaios de tenacidade a fratura do material. O fluxograma da Figura 4.5
resume o procedimento da preparacdo dos corpos de prova com a presenca da

sobrecarga.

Corpo de prova — Com Sobrecarga

v
Solubilizacdo (1040 °C/ 1h)
v

1° Estagio-Pré-trinca de fadiga (a=2 mm)

v

Sobrecarga
v
Envelhecimento (800 °C/ 8h)
v

2° Estagio-Pré-trinca de fadiga (até a/w=0.5)

v v

Ensaio de Tenacidade a Fratura Ensaio de Tenacidade a Fratura

(Ar) (Meio agressivo)

Figura4.5 Procedimento da preparacédo dos corpos de prova com sobrecarga.
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No entanto, somente apds o término dos ensaios (rompimento da secéo
remanescente dos corpos de prova), foi possivel determinar os valores reais de “a”
utilizados nos corpos de prova, através de medidas efetuadas na superficie de fratura dos
corpos de provas. Esta determinacdo foi realizada através de um projetor de perfil, da
marca Insize, modelo ISP Z3015, efetuando-se nove medic¢des equidistantes distribuidas
ao longo da espessura de cada corpo de prova. De posse destes valores, para cada corpo
de prova, calculou-se a média aritmética dos valores de “a”, sendo designados por “a,”.
Este procedimento segue as recomendacbes da norma ISO 12135-2002
(INTERNATIONAL ORGANIZATIONS FOR STANDARDIZATIONS 2002).

A norma BS 7448-1:91 (BRITISH STANDARDT INSTITUTION 1991)
especifica que os ensaios de tenacidade a fratura, em termos de K e CTOD, séao
considerados validos se o valor obtido da relacdo entre “a,” (distincia do centro de
aplicacédo da carga até o final da pré-trinca de fadiga) e “W” (largura do corpo de prova)
estiver entre 0,45 a 0,55. Assim, garante-se a confiabilidade dos ensaios de tenacidade a

fratura.

Contudo, outras normas estabelecem intervalos de aceitacdo de ao/W mais
amplos para a determinagdo da tenacidade a fratura, como a norma ASTM E1681-08, a
qual especifica que valores de ao/W normalizados podem variar de 0,25 a 0,75 desde
que validos no célculo de Kigac (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS 2008).

4.3 Determinacdo do valor de “Ksoprecarga”

Em aplicagbes industriais, os componentes de Inconel 718 podem ser
submetidos a algum estagio de deformacéo plastica durante o seu ciclo produtivo. Neste
trabalho, aplicou-se a sobrecarga aos corpos de prova visando a formacdo de uma
acentuada regido plastificada na ponta da trinca, com 0 objetivo de investigar um
possivel efeito da deformacédo plastica na cinética de precipitacdo de fases deletérias,

como a fase §, durante o tratamento térmico de envelhecimento.

Na escolha do valor de Ksoprecarga, 1€Varam-se em consideragéo os valores de Kq e
Kmaximo, Obtidos a partir dos ensaios de tenacidade a fratura do Inconel 718 realizados ao

ar. O valor de Kq corresponde a um valor provisorio de K,c do material e Kmaximo € 0
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méaximo valor de K que o corpo de prova suporta no ensaio de tenacidade a fratura (em

MPay/'m). O método para obtengdo de Kq esta descrito no Item 3.7.1.

Para materiais na condi¢cdo final de tratamento térmico (solubilizado e
envelhecido), a norma ASTM E1820-13 (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING
AND MATERIALS 2013) salienta que a ocorréncia de plasticidade na regido da trinca
esta condicionada a aplicagdo de um valor de “Ksoprecarga”” DO intervalo entre o valor de
Kq e 0 valor de Kmaximo. Valores de “K” inferiores ao valor Kq ndo geram deformacao
plastica no material, pois 0 mesmo encontra-se no regime linear-elastico da curva
tensdo-deformagdo. Para valores de “K” superiores ao valor de Kmsximo, @ trinca se
propagaria de tal forma que poderia levar o corpo de prova ao colapso, impossibilitando
a execucdo dos ensaios de tenacidade a fratura.

Desta forma, para se definir o valor de Ksoprecarga para corpos de prova
solubilizados e envelhecidos foram realizados ensaios de tenacidade a fratura ao ar em
dois corpos de prova (Al e A2). Definiu-se entdo que o valor de Ksoprecarga COrresponde a
média entre os valores de Kq € Kmnaximo (EM MPa+y/m). A Tabela 4.2 destaca os valores
de Kq e Kmaximo dos corpos de prova solubilizados e envelhecidos submetidos aos
ensaios de tenacidade a fratura ao ar, bem como a média dos respectivos valores, além

dO Va|0l' de Ksobrecarga-

Tabela4.2  Valores de Kq e Kmaximo d0 ensaio de tenacidade a fratura ao ar.

Ensaios de tenacidade a fratura ao ar

. . K Kmé\ximo
Identificagdo do cp (Mpac\)/@ (MPaym)
Al 65 113
A2 71 116
Média 68 115
Ksobrecarga (SOlUbilizado e envelhecido) 91 MPavm

Em seguida, foi necessario determinar o valor de sobrecarga (K) para os corpos
de prova na condicdo como solubilizado. Sabe-se que a tenacidade a fratura € uma
propriedade que depende da resisténcia mecanica e da ductilidade do material, isto é,
depende da area abaixo da curva tensdo-deformacdo deste material. Na condi¢do como
solubilizado, o material € muito mais ddctil do que na condicdo solubilizado e

envelhecido, porém apresenta baixa resisténcia mecénica. Enquanto que na condigéo
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solubilizado e envelhecido, o material tem uma ductilidade menor, porém apresenta

maior resisténcia mecanica.

Considerando-se a maior ductilidade do material na condi¢cdo como solubilizado,

admitiu-se, entdo, que o valor de Ksoprecarga Seja inferior ao empregado em corpos de

prova solubilizados e envelhecidos, cujo Ksoprecarga € igual a 91 MPavm.

Entretanto, ndo ha norma especifica para utilizar como referéncia na
determinacdo do valor de Ksoprecarga da liga como solubilizada. Desta forma, considerou-
se a variacdo nos valores de dureza Brinell do material entre as duas condic¢des de
tratamento térmico (solubilizado/solubilizado e envelhecido). Ainda que a dureza do
material ndo seja 0 melhor parametro a ser utilizado como referéncia na determinacao
do valor Kseprecarga, Utilizou-se esta propriedade aqui para fins comparativos. Através dos
valores de dureza Brinell é possivel comprovar a eficiéncia dos tratamentos térmicos de
solubilizacdo e envelhecimento efetuados no Inconel 718, pois garantem os valores de
dureza especificados pela norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM
INSTITUTE 2009).

A Tabela 4.3 apresenta os valores de dureza nas condi¢des solubilizado e
solubilizado e envelhecido, considerando-se a média de cinco analises realizadas em

cada condicdo de tratamento térmico.

Tabela4.3 Valores de dureza Brinell (HB) nas condi¢bes solubilizado e
solubilizado e envelhecido.

Dureza HB
Ensaio 1 2 3 4 5 Média
Solubilizado e Envelhecido 321 | 321 | 321 | 313 | 321 3194
Solubilizado 170 | 167 | 170 | 170 | 174 170,2

Observou-se que a dureza da liga Inconel 718 na condigdo como solubilizada é

aproximadamente 50% menor do que na condi¢éo solubilizada e envelhecida.

Portanto, foi determinado para os corpos de prova solubilizados, um valor de

Ksobrecarga 1gual a 46 MPa+/m, que corresponde a aproximadamente a metade do valor de

Ksobrecarga d@ condicéo solubilizado e envelhecido deste material.
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Para a aplicacdo da sobrecarga, utilizou-se uma maquina servo-hidraulica MTS
modelo 810, na qual os corpos de prova do tipo SE(B) foram submetidos a um

carregamento continuo e crescente até atingir o valor de K especificado.

Primeiramente, a fim de avaliar a viabilidade do emprego do Ksoprecarga = 46
MPayv/m, analisou-se um corpo de prova teste (AS1), utilizando-se este valor de
Ksobrecarga: COMO se verificou consideravel zona plastica na regido da trinca, observada
visualmente na lateral do corpo de prova, procedeu-se a aplicacdo deste valor de

Ksobrecarga 80S demais corpos de prova (AS2, MS1 e MS2).

A Figura 4.6 apresenta uma vista lateral do corpo de prova teste, destacando a
zona pléstica obtida devido a aplicacdo da sobrecarga no valor de K= 46 MPay/'m ap6s o

primeiro estagio da pré-trinca de fadiga (conforme indicado pela seta).

10 mm

Figura4.6  Vista lateral do corpo de prova teste destacando a zona plastica a
frente da ponta da trinca.

Mesmo que a aplicagdo de um valor de Ksoprecarga = 46 MPavm ja pudesse
eventualmente promover o crescimento da pré-trinca de fadiga, julgou-se interessante
impor um nivel mais severo de sobrecarga, no valor de 59 MPaym. Este valor de K foi
determinado a partir de um teste realizado no corpo de prova. Para isso, aplicou-se um
carregamento no corpo de prova até obter este valor de K (valor considerado limite),
visando uma plastificagdo ainda mais acentuada na regido da ponta da trinca.

Para o valor de Ksoprecarga = 59 MPay/m, foram avaliados apenas dois corpos de

prova (AS4 e MS4), devido a quantidade restrita de material, sendo o corpo de prova
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AS4 ensaiado ao ar e o corpo de prova MS4 ensaiado em meio agressivo (agua do mar

sintética com protegdo catodica).

4.4 Tratamento térmico

Os tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento, aplicados aos
corpos de prova empregados nesta investigacdo, estdo de acordo com 0s critérios
exigidos pela norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009).

Inicialmente, foi realizado o tratamento térmico de solubilizacdo na temperatura
de 1040 "C por 1 hora, com resfriamento em &gua até a temperatura ambiente. O tempo
de solubilizacdo foi contado apds ser atingida a temperatura especificada. Esta
temperatura é convencionalmente empregada em diversos estudos por oferecer a
maxima dissolugdo de fases, inclusive da fase 9, além de evitar um excessivo aumento
do tamanho de grdo (GHOSH 2008, LYSYK 2009). Posteriormente, foi realizado o
tratamento térmico de envelhecimento na temperatura de 800 "C por 8 horas, seguido de

resfriamento em agua até a temperatura ambiente.

O tratamento térmico foi efetuado ao material ja na forma de corpo de prova do
tipo SE(B) da Mecanica da Fratura. Estes foram colocados em um forno de resisténcia
elétrica, tipo mufla, sem atmosfera controlada. Deste modo, a fim de evitar a oxidagéo
superficial dos corpos de prova, gerada pela atmosfera do forno, esses foram inseridos
em envelopes de aco inoxidavel, especificos para esta finalidade, juntamente com
fragmentos de titanio que apresentam alta reatividade quimica e auxiliam na captura do

oxigénio no interior deste envelope.

4.5 Composicao quimica

A anélise quimica deste material foi realizada via espectrometria de emissao
Otica. Os resultados obtidos correspondem a média de 4 analises realizados na amostra,
sendo estes confrontados com as especificacdes de composi¢cdo quimica da norma API
6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009).
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4.6 Ensaio de dureza

A avaliacdo da dureza do Inconel 718 foi realizada utilizando-se um durdmetro
da marca AWPMA, na escala Rockwell C (HRC), com carga de 150 Kgf, de acordo
com a norma NBR NM ISO 6506-1 (ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS
TECNICAS 2010).

O ensaio de dureza no Inconel 718 foi realizado na condicéo final de tratamento
térmico (solubilizado e envelhecido). Foram efetuadas cinco medicOes de dureza para
cada corpo de prova. Os resultados obtidos nos ensaios foram comparados com as
especificacbes da norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE
2009).

4.7 Avaliagdo microestrutural

As microestruturas da liga Inconel 718, nas condi¢bes solubilizadas e
solubilizadas e envelhecidas, foram definidas com base em avaliacdo em um
microscopio 6tico (MO) marca Olympus modelo BX 51M, com as micrografias obtidas

através de camera digital acoplada ao microscépio.

Antes de obter as imagens foi efetuada uma varredura em toda a superficie da
amostra, para verificar a ocorréncia ou ndo da precipitacdo de fase 6 na microestrutura
do material, sendo que as micrografias foram obtidas na regido da sobrecarga aplicada

na regido da trinca.

A preparacdo metalografica seguiu procedimentos padronizados de corte,
lixamento, polimento e ataque quimico, baseados na norma ABNT NBR 13284
(ASSOCIACAO BRASILEIRA DE NORMAS TECNICAS 1995). Inicialmente,
realizou-se o corte longitudinal de cada amostra com disco diamantado refrigerado.
Logo apo6s, as amostras foram embutidas em baquelite, aplicando-se uma pressao de
150 kgf/cm?, 120 °C, durante 15 minutos. Para o lixamento, foram utilizadas lixas de
carbeto de silicio com granulometria de 120, 220, 320, 400, 600 e 1200. Em seguida as
amostras foram submetidas a limpeza em agua corrente e polidas através de panos com
abrasivo de diamante 4 e 1 micron. O reagente quimico utilizado para revelar a
microestrutura do material foi Agua Régia (¥ HNO; + % HCI), com tempos de imerso

em torno de 8 segundos.
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4.8 Tamanho de gréo

A partir da anélise microestrutural, foi possivel avaliar o tamanho médio de gréo
austenitico do material. A norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM
INSTITUTE 2009) determina que a avaliacdo do tamanho de grdo médio deve ser
efetuada de acordo com as especificacbes da norma ASTM E112. De acordo com a
norma, para efetuar esta andlise, deve-se atentar para a morfologia dos grdos do
material. Assim, como os grdos do material apresentaram-se com morfologia equiaxial,
esta analise podera ser efetuada em qualquer orientacdo da amostra. Esta norma
apresenta varios metodos para a determinacdo do tamanho de grdo médio, sendo que

neste trabalho, utilizou-se o método da interseccdo linear.

O tamanho médio de grao pelo método da interseccdo linear envolve a contagem
do numero de grdos ou de contornos de grdo interceptados por uma linha de teste com
dimensao suficiente. Para garantir maior precisao desta analise, devem-se utilizar vérias
linhas testes em diferentes campos da micrografia, obtendo-se a média das contagens de
cada linha teste, garantindo maior aproximacao do tamanho de grdo. A seguir, efetuou-
se a contagem dos grdos interceptados em cada linha teste, baseada no seguinte
procedimento: quando o ponto final da linha de teste interceptar um gréo até a metade,
este deve ser contado como meia interseccao e se coincidir até o final do gréo, esse €
contado como um grdo inteiro (uma interseccao). Apos obter-se a média das contagens
das linhas teste (didmetro médio de grdo), obtém-se o tamanho de grdo médio do
material com base na Tabela 4.4.
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Tabela4.4  Analise do tamanho de grdo com base na norma ASTM E 112
(Adaptado de AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND
MATERIALS 2012).

Difimetro Madio. | 2 mambo
de grio

mm | pm G
0.5080 508.0 00
0.3592 359.2 0
0.3021 302.1 05
0.2540 2540 1.0
0.2136 21386 15
0.1796 17986 20
0.1510 151.0 25
0.1270 127.0 3.0
0.1088 106.8 35
0.0898 89.8 4.0
0.0755 755 45
0.0835 635 50
0.0534 534 55
0.0448 448 6.0
0.0378 378 65
0.0318 318 70
0.0267 28.7 75
0.0225 225 8.0
0.0189 189 85
0.0159 159 9.0
0.0133 133 95
0.0112 1.2 10.0
0.0094 94 105
0.007¢ 798 1.0
0.0067 8.7 115
0.0056 5.6 120
0.0047 47 125
0.0040 40 130
0.0033 33 135
0.0028 28 140

4.9 Ensaio de tenacidade a fratura ao ar

Os ensaios de tenacidade a fratura ao ar do Inconel 718, com e sem sobrecarga,
foram realizados em uma maquina servo-hidraulica MTS modelo 810, empregando
corpos de prova do tipo SE(B) carregados até a fratura com um taxa de carregamento de
1 mm por minuto. Como mostra a Tabela 4.1, foram ensaiados 02 corpos de prova sem

e 03 com sobrecarga, sendo que estes ultimos foram testados em dois niveis distintos de

Ksobrecarga-

4.10 Ensaio de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente

Os ensaios de tenacidade a fratura no meio foram realizados em corpos de prova
do tipo SE(B), seguindo a metodologia da técnica de step loading com incremento de
carga, baseada na norma ASTM E1681-08 (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING
AND MATERIALS 2008). O meio na qual foram efetuados os ensaios foi &gua do mar
sintética na temperatura ambiente, sendo esta preparada com base na norma ASTM
D1141-08 (AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS 2008).
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Os ensaios de step loadind foram realizados em duplicata para cada uma das
condigdes de ensaio (com e sem sobrecarga na regido da trinca). Assim, tendo-se duas
condigdes distintas de ensaio, foram utilizados 04 corpos de prova do total de 06
reservados inicialmente para o experimento (2 corpos de prova isentos de sobrecarga e 2

com sobrecarga), restando 2 corpos de prova.

Contudo, na condicdo sem sobrecarga, foi necessario utilizar um corpo de prova
extra. O corpo de prova restante foi utilizado para uma analise adicional, realizando
uma terceira condicdo de ensaio, com um valor de sobrecarga superior as demais

condigdes, enriquecendo assim o experimento.

Para a realizagdo dos ensaios, foi montado um equipamento que permite ensaiar
simultaneamente dois corpos de prova, a fim de otimizar o tempo da pesquisa, visto que
sd0 6 amostras a serem ensaiadas em meio agressivo e o tempo de execucdo do ensaio

para cada corpo de prova tem duracdo em torno de 20 dias.

O equipamento é composto por dois bracos de alavanca para amplificar o
carregamento em flexdo no corpo de prova, sendo utilizada uma célula de carga para
monitorar a carga imposta. Duas cubas de acrilico foram empregadas para o
armazenamento da agua do mar sintética, na qual os corpos de prova permanecem
submersos durante a execucdo dos ensaios. Para a monitoracao do potencial de protegédo
catddica aplicado a cada corpo de prova, foram utilizados potenciostatos.

A composicdo do equipamento é apresentada na Figura 4.7, sendo que todas as
indicacdes nesta imagem séo aplicadas a ambos os lados do equipamento.
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Figura4.7  Equipamento utilizado nos ensaios de tenacidade a fratura em meio
agressivo (step loading).

Antes da realizagdo dos ensaios, os corpos de prova foram previamente
carregados com Hidrogénio via protecdo catodica no potencial de -1050 mVgcs durante
30 dias. Ap0s este periodo, os corpos de prova foram rapidamente submetidos ao

ensaio, a fim de se evitar a perda de Hidrogénio para o ambiente.

Para o sistema de protecdo catddica, utilizou-se um potenciostato para
polarizacdo do corpo de prova no ambiente de &gua do mar sintética através da
aplicacdo de um potencial definido (-1050 mVecs), juntamente com um sistema de
contra-eletrodos de titanio revestido com elementos nobres e de um eletrodo de
referéncia de calomelano saturado. A Figura 4.8 apresenta em detalhe a montagem do

sistema de protecdo catddica dos corpos de prova.
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Figura4.8  Sistema de protecdo catodica dos corpos de prova. A direita, detalhe
do posicionamento do corpo de prova no equipamento de ensaio.

Para determinar a carga aplicada em cada etapa de carregamento, devem-se
considerar as dimensfes dos corpos de prova e os valores de “K”. Para isso, utilizou-se
a Equacdo (2), destacada no Item 3.7.1, com base na norma ASTM E1820-11
(AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS 2011).

O procedimento dos ensaios de step loading consistiu em trés passos iniciais
crescentes de carregamento da ordem de cinco unidades de K (MPayvm), que
correspondem a uma carga associada a um K no valor de 10, 15 e 20 MPayvm. Ap0s 0s
trés primeiros passos, a carga aplicada em cada etapa de carregamento era aumentada

visando variar o valor de K em trés unidades (3 MPaym).

A fim de se avaliar a influéncia do ambiente nas propriedades do material, é
fundamental dar tempo suficiente para que o Hidrogénio possa difundir para o interior
do material, migrando para a regido de maior concentracdo de tensdes, isto é, para a
ponta da trinca de fadiga. Assim, para cada etapa (step) de carregamento, a carga foi

mantida constante por 24 horas.

Durante todo o periodo de execucdo do ensaio, 0s corpos de prova

permaneceram submersos em agua do mar sintética sob protecéo catédica no potencial
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de -1050 mVecs. Inclusive, o pH da agua foi monitorado, sendo esta substituida quando
o0 pH atingia valores inferiores a 7,5. O término do ensaio se da quando ocorre a fratura

do corpo de prova.

4.11 Analise fractografica

A analise da superficie de fratura dos corpos de prova SE(B) foi realizada apos
0s ensaios de tenacidade a fratura ao ar e assistida pelo ambiente. A andlise das
superficies de fratura de cada corpo de prova foi realizada através de microscopia
eletronica de varredura (MEV), utilizando-se um microscopio modelo Shimadzu SSX-
550, com o objetivo de estudar o comportamento do material quando ensaiado ar e em

ambiente agressivo.

Antes da obtengdo das imagens, 0s corpos de prova ensaiados em &gua do mar
foram submetidos a limpeza com uma solucdo especifica para a remocdo de residuos
precipitados durante o ensaio e também com acetona e agitacdo ultrassénica durante 15

minutos.

O foco da analise fractografica se concentrou na regido central e imediatamente

apos a pré-trinca de fadiga de cada corpo de prova.
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5.1 Composi¢do quimica
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A Tabela 5.1 apresenta os resultados da analise de composicado quimica da liga
investigada neste trabalho juntamente com as especificacbes da norma APl 6A718-09
(AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009).

Os resultados obtidos indicam que o material analisado trata-se da liga Inconel
718, pois todos os elementos caracteristicos desta liga atendem o0s requisitos

estabelecidos por norma para aplicacdes industriais deste material.

Tabela5.1 Resultado da andlise quimica da liga Inconel 718.
Composicdo Quimica (% em massa)
Elemento Ni Cr Mo Ti Al Si
52,5 19,0 3,00 0,90 0,55 0,2
Min 50,0 17,0 2,80 0,80 0,40 -
APIBATI8 [m\ia [ 550 | 210 | 330 | 115 | 060 | 035
Elemento C Co Mn Nb+Ta W Fe
0,038 0,018 0,2 5,37 0,13 18,5
Min - - - 4,87 - -
APIBAT718 Max 0,045 1,0 0,035 5,20 - Bal.

5.2 Ensaio de dureza

A Tabela 5.2 apresenta os resultados de dureza do Inconel 718, juntamente com

o0 valor médio de dureza Rocwell C para cada corpo de prova avaliado.
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Tabela5.2 Resultados dos ensaios de dureza Rocwell C (HRC).

Dureza HRC
. Incerteza de
cp 1 2 3 4 5 Média Medicio
Al 38 37 38 38 37 37,6 1,4
A2 36 36 35 35 37 35,8 15
AS1 36 36 37 37 37 36,6 14
AS2 36 35 38 34 35 35,6 2,0
AS4 39 37 37 36 36 37,0 1,8
M1 35 36 37 35 37 36,0 1,6
M2 35 37 37 37 37 36,6 15
M3 33 32 35 36 36 34,4 2,3
MS1 33 34 36 36 33 34,4 2,0
MS2 31 35 36 33 33 33,6 2,5
MS4 35 33 35 34 35 34,4 1,5

A norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009), que
trata dos requisitos para a aplicacdo da liga Inconel 718 (UNS N07718) na industria de
oleo e gas, recomenda que a dureza desse material fique entre 32 e 40 HRC. Com base
na Tabela 5.2, observa-se que todos os corpos de prova analisados (ensaiados ao ar e em
meio agressivo sob protecdo catddica) atendem as especificacBes de dureza dessa

norma.

5.3 Avaliacdo microestrutural

As andlises microestruturais das amostras na condi¢do final de tratamento
térmico (solubilizado e envelhecido) revelaram microestruturas idénticas em todas as
condigdes avaliadas (Sem sobrecarga, Ksoprecarga = 46 MPavm, Ksoprecarga = 59 MPavm),

tanto para os ensaios efetuados ao ar quanto os efetuados em ambiente agressivo.

As microestruturas sdo constituidas por grédos austeniticos, carbonetos alinhados
precipitados na matriz e fase 6 em grdos isolados. Este alinhamento de carbonetos é
originado na matéria prima, devido ao processo de fabricacdo da barra (laminacédo)
utilizada na producdo do componente. Esta condicdo microestrutural garante as boas
propriedades mecanicas requeridas em aplicagdes do Inconel 718 na industria de dleo e

gas.

Através da analise efetuada via microscopia 6tica, ndo se pode evidenciar que a
deformacéo plastica (plastificacdo) gerada por uma sobrecarga pré-definida na regido da

trinca do corpo de prova, ndo tenha acarretado em condigdes favoraveis a maior cinetica
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de precipitacdo da fase & na microestrutura, durante o tratamento térmico de
envelhecimento deste material. Além da anélise microestrutural via microscopia o6tica,
talvez fosse interessante realizar outras analises como Microscopia Eletrbnica de
Transmissdo (MET), para ter maior precisdo de que realmente ndo houve a precipitacao

de fase 6 na regido da plastificagdo.

Assim sendo, como ndo foi possivel observar alteracbes microestruturais, em
virtude da aplicacdo da sobrecarga (plastificagdo), serd apresentado na Figura 5.1 uma

microestrutura representativa referente a todas as amostras avaliadas.

Figura5.1  Microestrutura do Inconel 718 em MO na condi¢do solubilizada e
envelhecida revelando matriz austenitica e carbonetos alinhados.

Através desta analise também foi possivel observar a presenca de fase 6 acicular
em contorno de grao de grdos isolados, como mostrado na Figura 5.2 e 5.3. A Figura 5.3
€ uma imagem obtida via Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) que detalha a
presenca da fase 6 acicular em contorno de gréo (CG).

Como visto no Item 3.5.4, a norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM
INSTITUTE 2009) considera como aceitaveis as microestruturas do Inconel 718
contendo fase 6 acicular, desde que em graos isolados e individuais, ndo representativos

do volume da microestrutura. Portanto, a presenca desta fase na morfologia e locais
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preferenciais de precipitacdo observados aqui ndo compromete significativamente as

propriedades mecénicas do material.

20 m

N

. *

| Fase 5 acicular em CG

Figura5.2  Micrografia em MO mostrando Fase 6 acicular em contorno de grao
e carbonetos.

AL 1L .
SN A
4 ~
: .

! N A : hX . uf
Fase 6 acicular em CG

Figura5.3  Micrografia via MEV detalhando a presenca da fase 6 acicular em
contorno de gréo e carbonetos.
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De acordo com Kuo (KUO et al. 2009) a formacdo de fase 6 acicular ocorre
quando a liga for mantida por longos periodos em temperaturas na faixa de 650 °C a
980 °C, ou seja, periodos bem maiores ao empregado neste trabalho. Neste estudo
seguiram-se 0s parametros de tratamento térmico especificados pela norma APl 6A718-
09 para aplicacbes deste material na indastria de 6leo e gas (AMERICAN
PETROLEUM INSTITUTE 2009), obtendo-se reduzida quantidade de fase 6 com

morfologia acicular.

Assim, com base na literatura, € provavel que a sobrecarga aplicada na regido da
trinca ndo tenha produzido uma quantidade de deformacédo plastica suficiente para
aumentar substancialmente a cinética de precipitacdo da fase & (pode ter ocorrido uma
precipitagdo muito fina e bem localizada, invisivel ao microscopio 6tico). De fato, ha
indicios de que fragfes volumétricas expressivas dessa fase somente serdo observadas
quando forem empregados niveis mais severos de deformacdo plastica, como ocorre em

algumas etapas de fabricacdo que envolve conformacdo mecanica a frio.

5.4 Tamanho de gréo

A andlise microestrutural revelou que os grdos do material apresentam-se
equiaxiais. Assim, a avaliacdo do tamanho médio de grdo pode ser efetuada em
qualquer orientacdo da amostra. Logo, avaliou-se no sentido longitudinal, que
corresponde ao mesmo sentido no qual foi efetuada a analise metalografica. A Tabela

5.3 apresenta os resultados obtidos.

Tabela5.3 Resultados do tamanho de grdo conforme ASTM E112-12
(AMERICAN SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS 2012).

Tamanho de gréo austenitico

cp ASTM (G)
Al 5,0
A2 55
AS1 5,0
AS?2 5,0
AS4 5,0
M1 55
M2 55
M3 5,0
MS1 5,0
MS2 5,0
MS4 5,0
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Média | 5,14

A norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009)
determina que o tamanho de grdo da microestrutura do Inconel 718 deve ser ASTM 2
ou mais refinado, visando garantir as propriedades mecanicas recomendadas para

aplicacdes industriais.

Constatou-se que o tamanho de grdo do material se apresenta homogéneo para
todos os corpos de prova avaliados, atendendo os requisitos exigidos pela norma API
6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009).

Valle efetuou a medida do tamanho de grdo da liga Inconel 718 e obteve
resultados semelhantes aos obtidos neste trabalho, porém, empregou diferentes
parametros de tratamento térmico: Solubilizacdo por 10 minutos a 1050 °C seguido de
envelhecimento na temperatura de 800°C por 6 horas. O autor também observou que ha
um sensivel aumento no tamanho de grdo a medida que aumenta o tempo de

solubilizacdo de 5 para 10 minutos nesta temperatura (VALLE 2010).

5.5 Ensaios de tenacidade a fratura ao ar

Os corpos de prova fraturados nos ensaios de tenacidade a fratura ao ar estdo
apresentados nas Figura 5.4 a Figura 5.8, nas quais estdo indicadas as regides
correspondentes a localizacdo do entalhe, da pré-trinca de fadiga, da regido de teste e a

regido da pos-fadiga.

Pode-se observar através de uma analise visual que os corpos de prova exibiram
grande deformacdo plastica na regido da fratura, indicando um comportamento plastico

do material.



Pos-fadiga
Regido de teste

Pré-trinca de fadiga

Entalhe

Figura5.4  Macrografias do cp Al (ensaiado ao ar).

10 mm

=—Regido de teste

% Pré-trinca de fadiga

Entalhe

Figura5.5 Macrografias do cp A2 (ensaiado ao ar).
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10 mm

Pés-fadiga

Regido de teste

2°E stigio: Pré-trinca de fadiga
1°E stigio: Pré-trinca de fadiga

Entalhe

Figura5.6  Macrografias do cp AS1 (ensaiado ao ar/Ksoprecarga = 46 MPa.m”z).

AS2

Pés-fadiga

Regido de teste

2°E stagio: Pré-trinca de fadiga
1°E stagio: Pré-trinca de fadiga

Entalhe

Figura5.7  Macrografias do cp AS2 (ensaiado ao ar/ Ksprecarga= 46 MPa.m*?),
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10 mm

Pés-fadiga

Regido de teste

2°E stagio: Pré-trinca de fadiga
1°E stagio: Pré-trinca de fadiga

Entalhe

Figura5.8  Macrografias do cp AS4 (ensaiado ao ar/ Ksoprecarga = 59 MPa.m”Z).

Os resultados dos ensaios de tenacidade a fratura ao ar estdo apresentados na
forma de um grafico que relaciona o fator de intensidade de tensées (K) com a abertura

da boca da trinca (CMOD), como mostrado na Figura 5.9.

140
120
100
n
<o 80
E
£
——Al- EnsaioaoAr
2 60 —
=~ ——A2- Ensaioao Ar
40 AS1- Ensaio ao Ar/Ksobrecarga=46 MPavm
——AS2 - Ensaio ao Ar/Ksobrecarga=46 MPavm
20 ! —
——AS4 - Ensaio ao Ar/Ksobrecarga=59 MPavm
0
0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2 1,4 1,6 1,8 2
CMOD [mm]

Figura5.9 Resultados dos ensaios de tenacidade a fratura ao ar.
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Com base na Figura 5.9, pode-se observar que 0s corpos de prova ensaiados ao
ar produziram uma aprecivel quantidade de deformacdo pléstica até a fratura, de forma
que a avaliacdo da tenacidade a fratura deste material nestas condi¢Ges de ensaio exige o
emprego dos conceitos da mecénica da fratura elasto-plastica, com a determinacdo do
parametro CTOD.

Assim, a partir dos resultados obtidos nos ensaios de tenacidade a fratura ao ar,
foram calculados os valores de CTOD de carga maxima para o Inconel 718, com base
na norma BS 7448-1:91 (BRITISH STANDARDT INSTITUTION 1991).
Comparando-se os resultados do CTOD de carga maxima, observa-se que a sobrecarga
aplicada na regido da trinca ndo provocou alteracdes significativas de tenacidade a
fratura ao ar, visto que as curvas obtidas nos ensaios foram muito similares. Esta
similaridade também pbdde ser confirmada pela semelhanca dos micromecanismos
envolvidos no processo de fratura e também através da caracterizacdo do material, onde
se observa microestrutura e valores de dureza em conformidade com as especificacdes
da norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM INSTITUTE 2009).

Esta semelhanca nos resultados pode ocorrer, pois caso a sobrecarga tenha
influenciado uma maior precipitacéo de fase & e eventualmente diminuido a tenacidade
a fratura, estes dois efeitos serdo muito localizados. Para que o embotamento
(arredondamento) da ponta da trinca e a presenca de excessivas tensdes residuais
compressivas, impostas pela sobrecarga, nao interfiram na confiabilidade dos resultados
dos ensaios de tenacidade a fratura, efetuou-se um segundo estagio de pré-trincamento
em fadiga. Deste modo, num segundo estagio da pré-trinca de fadiga ira ocorrer um
deslocamento da ponta da trinca para uma regido mais distante da suposta regido de
maior precipitacdo de fases e, por este motivo, ndo houve influéncia significativa da
sobrecarga e/ou da precipitagdo de fases nos resultados dos ensaios de tenacidade a

fratura.

A Tabela 5.4 apresenta os valores de CTOD de carga maxima e a carga maxima
em termos de K suportada pelo material durante o ensaio. Uma vez que o fator de
intensidade de tensdes critico para o regime/modo 1 de carregamento (Kc) é valido
exclusivamente para o regime linear-elastico e outros requisitos dimensionais dos
corpos de prova, empregou-se o termo K aparente (K aparente maximo) para que se

pudesse avaliar a influéncia do meio no comportamento em fratura do material.
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Tabela5.4 Valores de CTOD e K referentes a carga maxima suportada pelos
corpos de prova nos ensaios de tenacidade a fratura ao ar.

cp Kobrecaraa Carg(;:aTr(r?;Dxima Aparentle<méximo
MPavm (mm) M pa\/ﬁ)

Al Isento 0,228 119
A2 Isento 0,194 121
AS1 46 0,163 114
AS2 46 0,230 118
AS4 59 0,221 120
Média 0,207 118

5.6 Ensaios de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente

Os ensaios de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente, através da técnica de
step loading, foram realizados em &gua do mar sintética, submetendo-se os corpos de
prova a protecdo catddica no potencial de -1050 mVecs. Os corpos de prova fraturados
nestes ensaios estdo apresentados da Figura 5.10 a Figura 5.15, onde estdo indicadas as
regides correspondentes ao entalhe, pré-trinca de fadiga, da regido de teste e a regido da
pos-fadiga. Através da andlise visual dos corpos de prova, verificou-se apreciavel
deformacdo plastica na regido da fratura, indicando um comportamento plastico do

material.



Pos-fadiga
Regido de teste

Pré-trinca defadiga

Entalhe

Figura5.11 Macrografias do cp M2 (ensaiado em agua do mar sintética).
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Figura5.12 Macrografias do cp M3 (ensaiado em agua do mar sintética).

10 mm

MS1

Regiio de teste
2°Estagio: Pré-trinca de fadiga

1°Estagio: Pré-trinca de fadiga
Entalhe

Figura5.13 Macrografias do cp MS1 (ensaiado em agua do mar
Sintética/Ksobrecarga = 46 MPa.mllz).
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10 mm

MS2

Figura5.14 Macrografias do cp MS2 (ensaiado em a&agua do mar
Slntética/Ksobrecarga: 46 Mpamllz)

10 mm

Pos-fadiga

Regido de teste

2°Estagio: Pré-trinca de fadiga
1°Estagio: Pré-trinca de fadiga
Entalhe

Figura5.15 Macrografias do cp MS4 (ensaiado em agua do mar
Slntética/Ksobrecargaz 59 MPa.mllZ).

A Tabela 5.5 identifica os corpos de prova utilizados nos ensaios em meio
agressivo e também indica algumas caracteristicas geométricas dos corpos de prova
indispensaveis para o calculo do fator de intensidade de tensBes aparente associado ao
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meio agressivo (K) e do parametro CTOD, como medida da tenacidade a fratura do

material.

Tabela5.5 Valores medidos nos corpos de prova ensaiados em meio agressivo
empregados para o calculo do fator de intensidade de tensbes
aparente maximo.

K
cp Ksobrecaraa B 3o W a/W v Po Pl apqrgnte
(MPaym) | (mm) | (mm) | (mm) | (mm) (N) (N) maximo
(MPaym)
M1 Isento 13,99 | 7,93 | 14,00 | 0,55 | 3,15 | 6400 | 9782 74
M2 Isento 14,02 | 7,58 | 14,05 | 0,54 | 3,03 * 9839 72
M3 Isento 13,83 | 7,74 | 13,97 | 0,55 | 3,19 | 7300 | 12290 96
MS1 46 14,03 | 7,49 | 13,97 | 0,53 | 2,99 | 9292 | 12920 93
MS2 46 14,08 | 7,36 | 14,12 | 0,52 | 2,85 | 9600 | 12944 88
MS4 59 14,03 | 7,27 | 14,03 | 0,52 | 2,83 | 9216 | 11573 79

* Valor ndo calculado devido a auséncia de dados.

A selecdo dos pardmetros utilizados na avaliacdo da tenacidade a fratura do
material em meio agressivo é definida a partir dos resultados obtidos pelas equaces (4),

(5), (6), (7) e (8), onde se consideram os valores de Pq € Pmax.

Se 0 valor resultante da razéo entre Pns € Pg for menor que 1.10, é possivel
determinar o valor de Kq (valor provisorio de Kic). Caso contrério, a tenacidade a
fratura do Inconel sera avaliada através do parametro CTOD. Neste estudo, péde-se
destacar o CTOD de iniciacdo (que corresponde ao inicio de propagacdo estavel da
trinca) e o0 CTOD de méaxima carga, também denominado por CTOD gac (que
corresponde ao inicio de propagacdo instavel da trinca no meio agressivo). Estes
pardmetros foram determinados com base na norma BS 7448:1-91 (BRITISH
STANDARDT INSTITUTION 1991).

Determinam-se os valores de CTOD com base na Equacédo (3) (apresentada no
Item 3.7.1). Desta forma, necessita-se definir os valores correspondentes a abertura do
entalhe na regido de inicio da propagacao estavel da trinca (Vi) (conforme procedimento
mostrado na Figura 3.13), bem como a abertura do entalhe (Vp) referente a carga
maxima (conforme procedimento da Figura 3.14).

A seguir estdo apresentados os calculos referentes a avaliacdo da tenacidade a

fratura do Inconel 718 em meio agressivo. As equagdes (4) e (5) representam,
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respectivamente, os calculos referentes aos corpos de prova M1 e M3 (sem sobrecarga
na regido da trinca), enquanto que as Equacdes (6), (7) e (8) apresentam os calculos
referentes aos corpos de prova submetidos a sobrecarga na regido da trinca (MS1 e MS2
e MS4). Os dados necessarios a resolucdo destas equacOes estdo apresentados na Tabela
5.5.

A Figura 5.16 apresenta o procedimento empregado na determinagdo do Pgq
referente ao cp M1 (ensaiado em agua do mar sintética), a fim de verificar a validade de
Kieac do material. No ensaio de tenacidade a fratura, obteve-se o valor de Pq igual a
6400 N, Pmsx igual a 9782 N e o valor da abertura do entalhe (\VVp) considerando-se a

carga maxima suportada pelo cp foi de 0,29 mm.

12000

10000

8000

6000

CARGA (N)

4000

2000

0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60
CMOD (mm)

Figura5.16 Procedimento utilizado para validacdo do K,gac referente ao cp M1
(ensaiado em agua do mar sintética).

Célculo referente ao cp M1:

ML1: (Pmé") = (Z23)=153 1,53>1,10 4)
6400 N

A Figura 5.17 apresenta o grafico de Carga e CMOD versus Tempo referente ao

cp M1, necessario para a determinagdo do valor de abertura do entalhe no inicio de
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propagacao estavel da trinca (Vi). Observou-se que para o cp M1 o inicio da propagacao

estavel da trinca ocorreu com CMOD igual a 0.21 mm (Vi= 0.21 mm).

12000

-=-Tempo —CMOD
10000

8000

6000

CARGA (N)
CMOD (mm)

4000 gt 020

Vi=0,21 mm

2000 - |

0,00
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
TEMPO (dias)

Figura5.17 Carga e CMOD versus Tempo referente ao cp M1 (ensaiado em agua
do mar sintética).

Para o cp M2, em virtude de problemas operacionais durante o ensaio, ndo foi
possivel obter os dados da abertura da boca da trinca (CMOD), impossibilitando, assim,
determinar o fator de intensidade de tensbes (K) associado ao meio agressivo e do
parametro CTOD, como medida da tenacidade a fratura do material. Por isso das

lacunas em alguns resultados que estdo apresentados nas Tabelas 5.6, 5.7 e 5.8.

A Figura 5.18 apresenta o procedimento empregado para a determinacéo do Pq
referente ao cp M3 (ensaiado em agua do mar sintética), a fim de verificar a validade de
Kieac do material. No ensaio de tenacidade & fratura, obteve-se o valor de Pq igual a
7300 N, Pnax igual @ 12290 N e o valor da abertura do entalhe (Vp) considerando-se a

carga maxima suportada pelo cp foi de 0,48 mm.
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14000

12000

8000 //

6000 |
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Vp= 0,48 mm

4000

2000

0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60
CMOD (mm)

Figura5.18 Procedimento utilizado para validagdo do K gac referente ao cp M3
(ensaiado em agua do mar sintética).

Caélculo referente ao cp M3:

P N
M3: ( max) = (Z2200) = 168 168> 1,10 )
Pq 7300 N

A Figura 5.19 apresenta o grafico de Carga e CMOD versus Tempo para 0 cp
M3, necesséario para a determinacdo do valor de abertura do entalhe no inicio de
propagacao estavel da trinca (Vi). Observou-se que para o cp M3 o inicio da propagacao

estavel da trinca ocorreu com CMOD igual a 0,13 mm (Vi= 0,13 mm).
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Figura5.19 Carga e CMOD versus Tempo referente ao cp M3 (ensaiado em agua
do mar sintética).

A Figura 5.20 apresenta o procedimento empregado na determinagéo do Pq
referente ao cp MS1 (ensaiado em agua do mar sintética/Ksoorecarga = 46 MPaym), a fim
de verificar a validade de Kigac do material. No ensaio de tenacidade a fratura, obteve-
se o0 valor de Pqgigual a 9292 N, Pmay igual @ 12920 N e o valor da abertura do entalhe

(Vp) considerando-se a carga méaxima suportada pelo cp foi de 0,37 mm.

14000
eee—,
12000 -
10000 | |
£ q
& 8000 ‘
o 4
E / j
o /
6000 | | .
Vp= 0,37 mm
4000 |
2000 ‘ >
0
0,00 0,10 0,20 0,30 0,40 0,50 0,60
CMOD (mm)

Figura5.20 Procedimento utilizado para validagio do K,gac referente ao cp MS1
(ensaiado em agua do mar sintética/Ksobrecarga = 46 MPa.m*?),



82

Caélculo referente ao cp MS1:

MS1: (Pmé") = (12920 N) =139 139> 1.10 (6)
Pq 9292 N

A Figura 5.21 apresenta o grafico de Carga e CMOD versus Tempo referente ao
cp MS1, necessario para a determinacdo do valor de abertura do entalhe no inicio de
propagacdo estavel da trinca (Vi). Observou-se que para o cp MS1 o inicio da

propagacdo estavel da trinca ocorreu com CMOD igual a 0.24 mm (Vi= 0.24 mm).

- 0,60

12000 =
-4

0,50

-+--CARGA ——CMOD
10000
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8000
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6000
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Vi= 0,24 mm

2000 0,10

0,00
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26
TEMPO (dias)

Figura5.21 Carga e CMOD versus Tempo referente ao cp MS1 (ensaiado em
4gua do mar sintética/Ksprecarga = 46 MPa.m?),

A Figura 5.22 apresenta o procedimento empregado na determinagédo do Pq
referente ao cp MS2 (ensaiado em agua do mar sintética/Ksoprecarga = 46 MPaym), a fim
de verificar a validade de Kigac do material. No ensaio de tenacidade a fratura, obteve-
se o0 valor de Pqgigual @ 9600 N, Pmay igual a 12944 N e o valor da abertura do entalhe

(Vp) considerando-se a carga maxima suportada pelo cp foi de 0,34 mm.
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Figura5.22 Procedimento utilizado para validacio do K,gac referente ao cp MS2
(ensaiado em agua do mar sintética/Ksobrecarga= 46 MPa.m"?),

Caélculo referente ao cp MS2:

Pz N
MS2: ( ma") = (12944 ) =1,35 1.35>1.10 (7)
Pq 9600 N

A Figura 5.23 apresenta o grafico de Carga e CMOD versus Tempo referente ao
cp MS2, necessario para a determinacdo do valor de abertura do entalhe no inicio da
propagacdo estavel da trinca (Vi). Observou-se que para o cp MS2 o inicio da

propagacdo estavel da trinca ocorreu com CMOD igual a 0,20 mm (Vi= 0,20 mm).
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Figura5.23 Carga e CMOD versus Tempo referente ao cp MS2 (ensaiado em
4gua do mar sintética/Kssprecarga = 46 MPa.m?).

A Figura 5.24 apresenta o procedimento empregado na determinagédo do Pq
referente ao cp MS4 (ensaiado em agua do mar sintética/Ksobrecarga = 59 MPay/m), a fim
de verificar a validade de Kigac do material. No ensaio de tenacidade a fratura, obteve-
se 0 valor de Pqigual a 7550 N, Py igual a 11573 N e o valor da abertura do entalhe

(Vp) considerando-se a carga méaxima suportada pelo cp foi de 0,20 mm.
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Figura5.24 Procedimento utilizado para validagdo do K,gac referente ao cp MS4
(ensaiado em agua do mar sintética/Ksprecarga= 59 MPa.m*?).
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Caélculo referente ao cp MS4:

Pma 573 N
MS4: ( m X) = (11 z ) = 1,53 153 >1.10 (8)
Pq 7550 N

A Figura 5.25 apresenta o grafico de Carga versus Tempo referente ao cp MS4,
necessario para a determinacéo do valor de abertura do entalhe no inicio da propagacao
estavel da trinca (Vi). Observou-se que para o cp MS4 o inicio da propagacéo estavel da
trinca ocorreu com CMOD igual a 0,13 mm (Vi= 0,13 mm).
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Figura5.25 Carga e CMOD versus Tempo referente ao cp MS4 (ensaiado em
4gua do mar sintética/Ksobrecarga = 59 MPa.m*?),

As equacdes (4) a (8) apresentaram os célculos referentes a avaliacdo da
tenacidade a fratura do Inconel 718 em ambiente agressivo. A partir destes calculos,
constatou-se que o parametro fator de intensidade de tensdes (K) ndo pode ser
considerado como Kigac ou Kgac, segundo a norma ASTM E1681-08 (AMERICAN
SOCIETY FOR TESTING AND MATERIALS 2008). Assim sendo, a avaliagéo da
tenacidade a fratura em meio agressivo sera através do parametro CTOD, com base na
norma BS 7448-1:91 (BRITISH STANDARDT INSTITUTION 1991), para todos os
corpos de prova avaliados (M1, M3, MS1, MS2 e MS4).

Os graficos de Carga e CMOD versus Tempo dos corpos de prova M3 e MS4

(apresentados na Figura 5.19 e Figura 5.25) exibiram pequena diferenca de
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comportamento, em relagdo aos demais analisados em meio agressivo. Esta conduta
pode estar associada ao tamanho da pré-trinca de fadiga, com o nivel de fragilizacdo do
material (devido a0 meio agressivo), ou ainda, por terem sido aplicadas, em algumas
etapas de carregamento (steps), cargas um pouco maiores do que as previstas no projeto
de experimentos, colaborando, assim, para 0s menores tempos de execucdo dos ensaios

destes corpos de prova.

A Tabela 5.6 resume os valores da abertura do entalhe no inicio da propagacgéo
estavel da trinca (Vi) e na carga maxima suportada pelo corpo de prova (Vp). Observa-
se que os valores totais de abertura do entalhe (Vi+V,) obtidos graficamente sé&o
aproximadamente iguais aos valores medidos pelo clip gage durante o ensaio de

tenacidade a fratura.

Tabela5.6  Valores de Vi e Vp dos corpos de prova ensaiados em meio agressivo.

cp Ksobrecarqa Vi Vp VTotaI calculado VTotal medido
MPaym | (mm) | (mm) (virvp) (MM) (mm)

M1 Isento 0,21 0,29 0.50 0.52

M2 Isento * * * *

M3 Isento 0,13 0,48 0.61 0.58

MS1 46 0,24 0,37 0.61 0.56

MS2 46 0,20 0,34 0.54 0.54

MS4 59 0.13 0.20 0.33 0.34

* Valor ndo calculado devido a auséncia de dados.

Analisando-se os graficos, Carga versus CMOD, juntamente com os valores de
Vp (Tabela 5.6), observa-se que todos os corpos de prova ensaiados em ambiente
agressivo apresentaram consideravel plasticidade até a ocorréncia da fratura, conforme
se observam nas Figura 5.16, 5.18, 5.20, 5.22 e 5.24. Portanto, para 0s corpos de prova
avaliados, ndo foi possivel validar o fator de intensidade de tens6es (K) como Kigac Ou
Keac do material, segundo a norma ASTM E1681-08 (AMERICAN SOCIETY FOR
TESTING AND MATERIALS 2008). Sabe-se que o fator de intensidade de tensdes (K)
é valido apenas no regime linear elastico do material. Assim, o fator K foi designado
por um K aparente, quando se considera a carga maxima (K aparente maximo). Deste
modo, estes valores de K sdo exibidos para fins de comparagdo com 0s ensaios

efetuados ao ar.



87

Assim sendo, a tenacidade a fratura em meio agressivo sera avaliada através do
pardmetro CTOD através de duas abordagens distintas: CTOD de iniciagdo (inicio da
propagacdo estavel da trinca) e CTOD de carga méxima ou CTOD gac (inicio da

propagacao instavel da trinca).

A Tabela 5.7 apresenta os resultados dos ensaios de tenacidade a fratura do
Inconel 718 realizados em meio agressivo (agua do mar sintética) em termos do fator de

intensidade de tensdes aparente (K aparente maximo) e do parametro CTOD.

Tabela 5.7 Valores de K e CTOD dos ensaios de tenacidade a fatura em meio
agressivo.
cp Ksobrecaraa inic::géo aparent::( maximo irﬁgg;go cargc.':iTn%aima

(MPaVim) | (Mpayim) | (MPayvm) (mm) (mm)

M1 Isento 60 74 0,056 0,086
M2 Isento * 72 * *

M3 Isento 74 96 0,044 0,141

MS1 46 83 93 0,071 0,118

MS2 46 79 88 0,063 0,112

MS4 59 60 79 0,046 0,070

Média 71 84 0.056 0.105

* Valor ndo calculado devido a auséncia de dados.

Observa-se uma significativa queda nos valores de tenacidade a fratura do
material no meio agressivo, em relagdo aos ensaios efetuados ao ar, considerando-se 0s
resultados do CTOD de carga maxima e valores de K aparente maximos. Atraves da
metodologia de avaliacdo da tenacidade a fratura por step loading, notou-se que 0 meio
agressivo realmente afetou as propriedades mecanicas do material facilitando a
nucleacdo e propagacdo de trincas. Verificou-se que 0 meio agressivo promoveu uma
reducdo de aproximadamente 50% no valor de tenacidade a fratura das amostras de
Inconel 718 analisadas, se comparadas com o0s resultados obtidos das amostras

ensaiadas ao ar.

Os corpos de prova M1 e MS4 foram 0s que apresentaram pior desempenho
(menores valores de CTOD carga maxima) no ensaio de tenacidade a fratura em meio
agressivo. Ambos os resultados apresentaram valores semelhantes de tenacidade a

fratura. Contudo, a amostra M1 apresentou um micromecanismo de fratura mais fragil,
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predominantemente intergranular (ver Figura 5.31), enquanto que para a amostra MS4,

observou-se quase clivagem, como mostra a Figura 5.36.

Esta fragilizagdo do material, segundo Gentil (GENTIL 2011) geralmente ocorre
na presenca de meios com caracteristicas acidas, como em meios contendo H,S ou sob
protecdo catddica excessiva, acarretando em falhas prematuras dos componentes em
servico. Outro pesquisador, (FERNANDES 2011), citou que este fendmeno de
fragilizacdo do material pode ser devido a acdo conjunta do Hidrogénio dissolvido no
material e de tensdes trativas, mesmo quando submetidos a tensdes bem inferiores a
tensdo de escoamento do material. GENTIL (2011) ainda destacou que a segregacéo de
Hidrogénio nos defeitos cristalinos pode enfraquecer as ligacdes quimicas (diminuindo
a coesdo entre os atomos), favorecendo a nucleacdo de microtrincas e prejudicando

consideravelmente as propriedades mecéanicas, tais como a tenacidade e a ductilidade.

Conveém ressaltar que a norma APl 6A718-09 (AMERICAN PETROLEUM
INSTITUTE 2009) especifica um valor méaximo de dureza para a operacdo da liga
Inconel 718 na industria de Oleo e gas, atingindo o valor maximo de 40 HRC. Segundo
Gentil (GENTIL 2011) esse limite é devido a maior tendéncia a fragilizacdo pelo

Hidrogénio nos materiais de maior resisténcia mecanica.

No entanto, 0 que se observa neste trabalho é que, embora o material apresente
caracteristicas microestruturais e valores de dureza de acordo com as especificacfes
desta norma APl 6A718-09, o material mostrou-se altamente susceptivel a fragilizacdo

pelo Hidrogénio quando submetido a protecdo catodica.

Observa-se ainda uma tendéncia de que a plastificacdo aliada a presenca de
tensdes residuais compressivas, geradas pela imposicdo da sobrecarga na regido da
trinca, podem afetar o modo de falha, passando de fratura predominantemente
intergranular para quase clivagem, conforme mostram as imagens da Figura 5.34,
Figura 5.35 e Figura 5.36. Entretanto, ndo ha fortes evidéncias que apontem para esta
mudanca nos modos de fratura, pois ap6s a aplicacdo da sobrecarga, efetuou-se um
segundo estagio de pré-trincamento em fadiga. Este procedimento permite propagar a
ponta da trinca para uma regido distante da zona de plastificacdo tornando, assim, a
ponta da trinca novamente aguda, de modo que a sobrecarga aplicada ndo interfira nos

resultados dos ensaios de tenacidade a fratura.
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Para a amostra M2, devido a problemas operacionais durante o ensaio, nédo foi
possivel obter dados suficientes para determinar a tenacidade a fratura do material.
Deste modo, comparando-se as caracteristicas fractograficas e o valor de K aparente
maximo com outros corpos de prova ensaiados em condi¢cfes idénticas (meio agressivo
e auséncia da sobrecarga na regido da trinca), estima-se que a amostra M2 apresente
valores de tenacidade andlogos aos da amostra M1, visto que ambas apresentaram
caracteristicas fractograficas (fratura fragil predominantemente intergranular) e

microestruturais muito semelhantes.

Para fins comparativos, a Tabela 5.8 apresenta resumidamente os resultados dos
ensaios de tenacidade a fratura em ambas as condicGes avaliadas (ensaios ao ar e em

meio agressivo sob protecdo catddica).

Tabela5.8 Comparativo entre CTOD carga maxima e K aparente maximo,
obtidos nos ensaios de tenacidade a fratura.

Ambiente de cp K5°bre°arf/% cargCaTrr?éZima aparent::< maximo
ensaio (MPa.m™) (mm) (MPam'?)

Al Isento 0,228 119
A2 Isento 0,194 121
Ar AS1 46 0,163 114
AS2 46 0,230 118
AS4 59 0,221 120
Média 0,207 118
M1 Isento 0,086 74
M2 Isento * 72
Agua do mar M3 Isento 0,141 96
sintética MS1 46 0,118 93
MS2 46 0,112 88
MS4 59 0,070 79
Média 0,105 84

* Valor ndo calculado devido a auséncia de dados.

5.7 Validag&o das pré-trincas de fadiga dos ensaios de tenacidade a fratura

A norma BS 7448-1:91 (BRITISH STANDARDT INSTITUTION 1991),
visando garantir a confiabilidade dos resultados dos ensaios de tenacidade a fratura,
especifica que os corpos de prova utilizados nos experimentos devem atender alguns
requisitos dimensionais, estabelecendo que a relacdo entre o tamanho da pré-trinca de

fadiga e a espessura do corpo de prova (a,/W) deve apresentar valor entre 0,45 e 0,55.
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A validacdo dos ensaios permite que os resultados obtidos em laboratorio
possam ser utilizados em projetos de componentes ou estruturas reais ou também para

estabelecer programas de inspecfes altamente confiaveis.

A Tabela 5.9 apresenta os valores de a,/W, para cada corpo de prova,
confirmando a validade dos ensaios de tenacidade a fratura. Estes valores foram
medidos conforme o procedimento descrito no Item 4.1. Pode-se verificar que todos os
corpos de prova apresentaram valores de “a,/W” dentro da faixa recomendada pela
norma BS 7448-1:91 (BRITISH STANDARDT INSTITUTION 1991).

Tabela5.9 Valores reais e validacdo de a,/W, conforme a norma BS 7448-1:91
(BRITISH STANDARDT INSTITUTION 1991).

D | it | W | el | Validagaoa/w
Al Isento 0,53 Sim
A2 Isento 0,55 Sim
AS1 46 0,53 Sim
AS2 46 0,51 Sim
AS4 59 0,55 Sim
M1 Isento 0,55 0,45 e 0,55 Sim
M2 Isento 0,54 Sim
M3 Isento 0,55 Sim
MS1 46 0,54 Sim
MS2 46 0,52 Sim
MS4 59 0,52 Sim

5.8 Analise fractogréafica

A anélise das superficies de fratura tem por objetivo estudar o comportamento
do material quando ensaiado ar e em ambiente agressivo. O foco da analise se
concentrou na regido central e imediatamente apds a pré-trinca de fadiga de cada corpo

de prova.

5.8.1 Fractografias dos ensaios de tenacidade a fratura ao ar

As Figuras 5.26 a 5.30 apresentam as superficies de fratura dos corpos de provas
ensaiados ao ar. Como se pode observar nestas figuras, todas as amostras avaliadas
apresentaram um micromecanismo de fratura ductil, mais precisamente envolvendo a
coalescéncia de microcavidades para as duas condi¢es de teste consideradas, isto €,

com e sem sobrecarga prévia ao envelhecimento.
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Figura5.26 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp Al, revelando
fratura ductil (ensaiado ao ar).
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Figura 5.27 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp A2, revelando
fratura ductil (ensaiado ao ar).
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Figura5.28 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp AS1, revelando
fratura ductil (ensaiado ao ar com Ksoprecarga = 46 MPa.m*?),

3

Figura5.29 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp AS2 revelando
fratura ductil (ensaiado ao ar com Kgoprecarga = 46 MPa.m"?).
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Figura5.30 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp AS4 revelando
fratura ductil (ensaiado ao ar com Ksgprecarga = 59 MPa.m*?),

5.8.2 Fractografias dos ensaios de tenacidade a fratura em meio agressivo

A andlise fratogréfica dos corpos de prova ensaiados em agua do mar sintética
com protecdo catodica no potencial de -1050 mVecs revelou micromecanismos de
fratura frageis, isto é, intergranular e quase clivagem, com trincas secundarias (ver
Figura 5.31 a Figura 5.36). Na verdade, tudo indica que hd uma distin¢do entre 0s
micromecanismos de fratura das amostras sem e com sobrecarga, sendo que paras as
primeiras existe a predominancia de fratura intergranular enquanto que o segundo grupo
de amostras desenvolveu fratura mista, isto &, intergranular e quase clivagem. E possivel
que a sobrecarga tenha promovido a plastificacdo de um apreciavel volume de material
e que isso tenha afetado o micromecanismo de fratura operante, diminuindo assim a

intensidade de dano produzido.
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Figura5.31 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp M1, revelando
fratura fragil intergranular (ensaiado em agua do mar sintética).

ALY 657

Figura5.32 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp M2, revelando
fratura fragil intergranular (ensaiado em agua do mar sintética).
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Figura 5.33 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp M3, revelando
fratura fragil intergranular (ensaiado em agua do mar sintética).
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Figura 5.34 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp MS1, revelando
fratura fragil intergranular e quase clivagem (ensaiado em agua do
mar Sintética/Ksobrecarga = 46 MPa.mllz).
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Figura 5.35 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp MS2, revelando
fratura fragil intergranular e quase clivagem (ensaiado em agua do
mar Sintética/Ksobrecarga = 46 MPa.ml/Z).

\{’." W]
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Figura5.36 Fractografia via MEV da superficie de fratura do cp MS4, revelando
fratura fragil intergranular e quase clivagem (ensaiado em agua do
mar Sintética/Ksobrecarga = 59 MPa.mllz).
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6. CONCLUSOES

No presente trabalho, foram realizados ensaios de step loading visando avaliar a

tenacidade a fratura do Inconel 718, quando submetido a protecéo catédica em agua do

mar sintética no potencial de -1050 mVegcs, simulando assim uma aplicacdo industrial

na condigdo de “superprotegdo” contra a corrosao deste material.

Além disso, avaliou-se a influéncia da deformacdo plastica, gerada por uma

sobrecarga na regido da trinca do corpo de prova, prévia ao tratamento térmico de

envelhecimento, na cinética de precipitacdo da fase 6 e supostamente um agravamento

da fragilizagdo causado pelo meio agressivo. A partir dos resultados obtidos, destacam-

se as seguintes conclusoes:

Os ensaios de tenacidade & fratura, realizados ao ar apresentaram
comportamentos similares para os dois grupos de amostras (sem e com
sobrecarga na regido da trinca), isto €, fratura ductil por coalescéncia de

microcavidades;

O Inconel 718 se mostrou muito susceptivel a fragilizacdo pelo hidrogénio
quando em agua do mar sintética sob protecdo catddica de -1050MVecs,
apresentando inclusive uma alteracdo do micromecanismo de fratura de

coalescéncia de microcavidades para intergranular/quase clivagem;

A aplicacdo de sobrecarga, prévia ao tratamento térmico de envelhecimento,
aparentemente ndo produziu condi¢cBes metallrgicas que resultassem em uma
precipitacdo preferencial e mais intensa da fase 6. Se de fato ocorreu essa
precipitacdo preferencial, as técnicas de analise empregadas por esta
investigacdo ndo tiveram resolucdo para detectar. E possivel que exista uma
minima quantidade de deformacdo pléstica e, consequentemente, de energia

acumulada no reticulado, para afetar a cinética de precipitacdo da fase o e,
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provavelmente, a sobrecarga aplicada nessa investigacao ndo foi suficiente para

iSSO;

Ha evidéncias de que ao invés de intensificar a precipitacdo da fase o e,
consequentemente, produzir uma fragilizacdo pelo hidrogénio mais severa, a
sobrecarga garantiu na verdade um comportamento menos fragil na forma de
uma micromecanismo de fratura de quase clivagem ao invés de intergranular

(amostras sem sobrecarga).

Os tratamentos térmicos de solubilizacdo e envelhecimento realizados no
Inconel 718 mostraram-se eficientes para garantir as propriedades mecénicas de
dureza e microestrutura do Inconel exigidas pela norma APl 6A718 em

aplicacBes na industria de 0leo e gas;
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7. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Realizar os mesmos experimentos empregando diferentes pardmetros de
tratamento térmico (solubilizacdo e envelhecimento) para avaliar a influéncia da
deformacéo plastica com a precipitacdo de fase & na microestrutura do Inconel
718.

Avaliar a influéncia da deformacéo pléastica na cinética de precipitacdo de fase 6
na microestrutura do Inconel 718 utilizando condi¢cGes mais severas de

deformacéo (laminacéo, ensaios de compresséo).

Empregar outras técnicas de andlise, tais como: Difracdo de Raio-x e
microscopia eletronica de transmissao (MET), para avaliar a precipitacdo da fase
d na microestrutura do Inconel 718, nas diferentes condi¢bes de tratamento
térmico: material como recebido, apds tratamento térmico de solubilizacéo e,

apos tratamento térmico de solubilizacdo e envelhecimento do material.
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