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OLIVEIRA, M. S. Determinaciao do Kiac do aco API 5CT P110 dopado com hidrogénio em
dgua do mar sintética sob superprotecdo catédica. 2017,108 f. (Dissertacao de Mestrado em

Engenharia Mecanica), Universidade Federal de Campina Grande, 2017, Campina Grande.

RESUMO

A interacdo dos materiais utilizados na fabricacdo de equipamentos com os ambientes para 0s
quais sdo colocados em servico frequentemente causa sua degradacdo. A fragilizacdo por
hidrogénio apresenta-se como um processo de degradacdo caracterizado pela nucleagdo e
propagacdo de trincas nos materiais metdlicos, como em tubulagdes utilizadas no setor de
petréleo e gds, sendo classificada como uma das mais perigosas para a integridade estrutural,
uma vez que pode ocorrer de forma repentina de dificil percepcdo, resultando em fratura
catastréfica. Por conseguinte, € necessario envidar esfor¢os para obter pardmetros e critérios
que ajudam na selecdo, inspecdo e manutencdo de equipamentos, onde as condig¢des
operacionais favorecam a ocorréncia de um ambiente de fratura assistida. Para isso, foram
realizados ensaios com o aco API 5CT P110, pré-dopado com hidrogénio, seguido pela
metodologia de passo incremental (step loading), norma ASTM F1624 (2012), em dgua do mar
sintética com superprotecdo catddica. A solucdo de dgua do mar foi preparada de acordo com
a norma ASTM D1141 (2013). O inicio de crescimento de trinca subcritico foi determinado
através da técnica de queda de potencial de corrente alternada. Os resultados mostraram uma
diminui¢do importante na tenacidade a fratura de iniciacdo do aco e validaram a determinagdo
do limiar de intensidade de tensoes (Kmac) do agco APISCT P110 em agua do mar sintética sob

superprotecdo catddica.

Palavras-chave: Fragilizacdo por hidrogénio, técnica de queda de potencial, tenacidade a

fratura, superprotecao catddica, aco API 5CT P110.



OLIVEIRA, M. S. Determination of Kmac of API 5CT P110 steel doped with hydrogen in
synthetic sea water under cathodic overprotection. 2017, 108 f. (Master's Dissertation in

Mechanical Engineering), Universidade Federal de Campina Grande, 2017, Campina Grande.

ABSTRACT

The interaction of materials used in the fabrication of equipment with the environments for
which they are put into service often causes their degradation. The hydrogen embrittlement
presents as a degradation process characterized by the nucleation and propagation of cracks in
metallic materials, as in pipes used in the oil and gas sector, being classified as one of the most
dangerous for structural integrity, since it can occurring suddenly and difficult to perceive,
resulting in a catastrophic fracture. Therefore, it is necessary to make efforts to obtain
parameters and criteria that help in the selection, inspection and maintenance of equipment,
where the operating conditions favor the occurrence of an assisted fracture environment. For
this, tests were carried out with the API SCT P110 steel, pre-doped with hydrogen, followed by
step loading methodology, ASTM standard F1624 (2012), in synthetic sea water with cathodic
overprotection. The seawater solution was prepared in accordance with ASTM D1141 (2013).
The beginning of subcritical crack growth was determined by the technique of alternating
current potential drop. The results showed a significant decrease in the steel initiation fracture
toughness and validated the determination of the stress intensity threshold (KIHAC) of the API

S5CT P110 steel in synthetic sea water under cathodic overprotection.

Keywords: Hydrogen embrittlement, potential dropping technique, fracture toughness, cathodic

overprotection, API 5CT steel P110.
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1 INTRODUCAO

A utilizacdo de combustiveis fdsseis, entre eles o petrdleo e o gés natural, sdo as formas
predominante de energias utilizadas no planeta. Ainda que o uso de energias oriundas de fontes
renovaveis triplique nos proximos 30 anos, o mundo, ainda assim, permanecerd dependente
destes combustiveis por pelo menos 50% da energia necessdria. A fim de suprir essa demanda,
as companhias petroliferas t€ém investido em perfuracdes offshore, visto que as reservas de facil
obtenc¢do vém se esgotando gradativamente.

Contudo, a prospeccdo de petrdleo a partir de plataformas offshore ou de pogos
localizados em grandes profundidades impde os materiais a condi¢des severas de temperatura,
pressdo e ao efeito de substincias corrosivas, a exemplo de CO2, HzS, cloretos e éacidos
organicos, os quais participam do processo corrosivo dos pocos. Sendo assim, € indispensavel
a prevencdo da corrosdo por CO; e HaS e, ainda, o correto dimensionamento e selecdo de
materiais que exibam melhores caracteristicas de resisténcia a corrosao quando expostos a esse
tipo de ambiente.

Frequentemente, usa-se a protecdo catddica para minimizar ou até mesmo eliminar a
corrosdao de componentes estruturais usados em ambientes marinhos (PARKER e PEATTIE,
1999). Quando ela € utilizada de forma inapropriada promove a produg¢do de hidrogénio, o qual
pode se dissociar, difundir no aco e gerar processos de fragiliza¢do, onde, juntamente com a
presenca de substancias corrosivas, provocam a a¢do de efeitos sinérgicos atuando como forma
de fragilizacdao mais letal (HARTT e CHU, 2005). Neste sentido, a presenca do hidrogénio no
interior dos materiais (acos de alta resisténcia) pode alterar o seu comportamento mecanico e
metalurgico, estimulando a ocorréncia de fraturas frageis e catastroficas, dependendo das
caracteristicas do material, do meio e do teor de hidrogénio absorvido (PFINGSTANG et al.,
2010).

O fenomeno de fragilizacio de um metal pela acdo do hidrogénio contribui para a
degradacdo das propriedades mecanicas dos acos, geralmente apresentando as seguintes
caracteristicas:

e Reducio da ductilidade quando submetido a esfor¢os de tracdo;
e Mudanca no modo de fratura de ductil para fragil;

e Diminui¢do da sua tenacidade a fratura.
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Dentre os acos utilizados nos pocos de petrdleo, destaca-se o aco API 5CT P110,
denominado aco ARBL (Alta Resisténcia e Baixa Liga), que € utilizado nos tubos que revestem
os pocos de petrdleo, os quais sdo submetidos a grandes esforcos mecénicos e condicoes
corrosivas severas. Carrasco (2013) estudou a suscetibilidade desse aco a fragilizacdo por
hidrogénio através de ensaios de tracdo uniaxial, onde pdde constatar que este aco &
particularmente muito suscetivel ao fendmeno de fragiliza¢do por hidrogénio.

Assim, buscando maiores niveis de confiabilidade e seguranca nas aplicagdes do aco
API 5CT P110 na fabricacdo de dutos para prospeccao de petrdleo e gés e ainda definir em que
condi¢cdes este material pode operar com seguranga, torna-se necessdrio uma avaliacdo
detalhada das propriedades e do comportamento desta liga frente a fratura assistida pelo
hidrogénio, onde se torna relevante tendo-se em vista que pode definir condi¢des nas quais este
material pode operar em seguranca e ainda ajudar na selecio de materiais, Ja que permite avaliar
a integridade estrutural evitando, também, falhas de componentes em servigo.

Neste contexto, o objetivo deste trabalho visa determinar o limiar de intensidade de
tensoes (Kinac) abaixo do qual ndo ocorrerd iniciagdo de trincas em condi¢des de assisténcia
pelo hidrogénio do aco API 5CT P110 submetido a protecao catddica em solu¢do de dgua do
mar sintética preparada conforme a norma ASTM D1141 (2013). Para isso, foram realizados
ensaios de tenacidade a fratura utilizando-se corpos de prova do tipo C(T) (Compact Tension)
da mecanica da fratura, seguindo a metodologia da técnica step loading, baseada na norma
ASTM F1624-12 (2012), monitorando o crescimento de trinca através da técnica de queda de
potencial (método ACPD) e, portanto, determinando quantitativamente o valor de Kinac para

este aco nas presentes condicoes.

1.1 OBJETIVOS

1.1.1 Objetivo Geral

Determinar o limiar de intensidade de tensoes (Kmac) através de ensaios de tenacidade
a fratura do aco API 5CT P110 dopado por hidrogénio sob protecao catédica em potencial de

superprotecdo, usando a técnica de passo incremental (step loading).
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1.1.2 Objetivos Especificos

Calibrar o equipamento de queda de potencial ACPD para monitorar o processo de

iniciacdo e propagacdo de trincas em corpos de prova do tipo C(T) (Compact Tension)

da mecanica da fratura;

e Avaliar o comportamento a fratura do aco API SCT P110 em solu¢do de 4gua do mar
sintética com potencial de superprote¢ao catddica;

e Determinar o fator de intensidade de tensodes limiar (Kmac) abaixo do qual ndao havera
propagacao de trinca subcritica:

e Avaliar a superficie de fratura das amostras apds ensaio a fim de identificar o modo de

fratura associado com o ambiente e o carregamento imposto.

1.2 Organizacao do Trabalho

O trabalho estd formado por 5 capitulos, cuja organizacdo € apresentada a seguir:

No capitulo 2 € feita uma revisdo bibliografica para fundamentar e desenvolver o
trabalho, referenciando-se os principais artigos utilizados. Mostra-se, inicialmente, a aplicagcdo
do aco API 5CT P110 nos campos offshore a grandes profundidades, principais sistemas
componentes utilizados na industria offshore. E descrita, também, a classificacdo a que esses
acos pertencem. Em seguida, € descrito os problemas decorrentes do uso inadequado da
protecao catddica. Logo apds, descreve-se a cinética do hidrogénio nos acos, que envolve os
processos de absorcdo, adsorcdo, transporte e aprisionamento. Posteriormente, € descrito os
principais mecanismos que tentam explicar os fendmenos de degradacdo causados pelo
hidrogénio. Em seguida, sdo apresentados os fundamentos da mecanica da fratura, dando énfase
na fratura assistida pelo hidrogénio. Por fim, € apresentada a técnica utilizada para obter o valor
da tenacidade a fratura assistida pelo ambiente e a técnica de queda de potencial para o
monitoramento do crescimento de trincas em materiais metalicos.

No capitulo 3 apresentam-se os recursos materiais € a metodologia utilizada para a
determinagdo experimental do limiar de intensidade de tensdes associado com o ambiente
hidrogenado (Kimac).

No pentltimo capitulo, sdo apresentados os resultados obtidos, sua andlise e discussao.

Por fim, sdo apresentadas, no capitulo 5, as conclusdes e sugestdes para trabalhos futuros.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Sistemas Componentes na Indistria Offshore

O setor de exploragdo e extracdo de petréleo e gas € o que mais demanda materiais que
mantenham resisténcia mecanica e a corrosdo quando operam em ambientes quimicamente
agressivos, pois estd buscando cada vez mais realizar atividades em ambientes mais profundos
e em condi¢cdes severas crescentes. Com o aumento da lamina d’agua nos avangos da
exploracdo de petréleo e gds em dguas ultra profundas, a selecao de materiais se torna cada vez
mais rigorosa, ja que sao necessarios materiais com melhores propriedades requeridas.

A industria petrolifera tem se tornado mais exigente quanto as especificagdes para
colunas de revestimento (casing) e colunas de producdo (tubing) de pocos de petrdleo. O
aumento da exploracdo nessas areas criticas (offshore, dguas profundas e ultra profundas,
ambientes dcidos, ambientes com altas pressoes e altas temperaturas) terd impacto no consumo
e desenvolvimento desses produtos de alto desempenho para a exploracdo e produgdo de
petroleo e gas.

As industrias de petrdleo e gas buscam desenvolver meios para efetuar as etapas bdsicas
de processamento de hidrocarbonetos ainda no leito do mar, como por exemplo, através de
sistemas submarinos que permitam separar o 6leo, gas, areia e 4gua. Neste contexto, o petrdleo
seria, entdo, conduzido até as malhas ou plataformas submarinas de escoamento com menos
residuos. Diante disso, desenvolver materiais que resistam as condi¢des adversas como as
encontradas no fundo do mar, € fundamental para garantir a seguranca do processo de extracao
de petrdleo e gds (PETROLEO E ENERGIA, 2012 apud SARTORI, 2014).

Dentre os sistemas componentes utilizados no desenvolvimento de campos offshore
tem-se o sistema flowlinelpipelinelriser. As flowlines sao chamadas de linhas de producao, sdo
responsaveis pelo transporte de fluidos multifdsicos dos manifolds até a plataforma. As
pipelines, também chamadas de linhas de exportagdo, cuja fun¢do € transportar 6leo ou gis das
plataformas de produgdo até terminais oceanicos. J4 os risers sdo tubos que conectam um pogo
ou uma flowline a uma unidade flutuante. Sendo o aco API SCT P110, escolhido no presente
estudo, utilizado na fabricacdo dos tubos para os risers de producdo. A Figura 1 ilustra, entre
os varios sistemas componentes utilizados no desenvolvimento de campos offshore, o sistema

Sflowline/riser.
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Figura 1 - Sistema componente utilizado na indistria offshore

Fonte - Adaptado de Sartori, 2014

As tubulagdes risers correspondem ao trecho do duto que fica suspenso. Quanto a sua
func¢do, pode ser de perfuracio, completacdo ou de produgdo, abrigando a coluna de perfuragio,
transporte de equipamentos até a zona produtora e no transporte de petréleo bruto do poco a
superficie.

De acordo com a concepgao estrutural, os risers podem ser classificados como flexiveis
ou rigidos, e hibridos quando possui caracteristicas dos dois tipos. Os custos associados com a
instalacdo e manutengdo dos sistemas risers apresentam uma grande parte do custo total de
exploragdo offshore de petroleo, motivo pelo qual toda tentativa de redugdo desses custos €
sempre bem recebida pelos operadores da industria petroleira.

Os altos custos associados com a fabricacdo dos tubos flexiveis e as limitacdes de
resisténcia quando devem ser usados em grandes profundidades motivou o estudo de outros
tipos de risers ja existentes, como os risers rigidos.

Portanto, os revestimentos utilizados nos risers dos pocos de petrdleo offshore operam
sob altas pressdes em profundidades cada vez mais elevadas, e € essencial que o aco utilizado
para fabricacdo deste revestimento possua elevada resisténcia mecanica e boa tenacidade e,
ainda, boa soldabilidade sem a necessidade de tratamentos térmicos apds a soldagem,

caracteristicas dos acos ARBL.
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2.2 Acos ARBL e API

De acordo com Modenesi (2004), entre as classes mais importantes no setor de petréleo
e gés, destacam-se os acos microligados, também conhecidos como agos de Alta Resisténcia e
Baixa Liga (ARBL ou, do inglés, High Strength Low Alloy — HSLA), que apresentam alta
resisténcia mecanica, associada com uma elevada tenacidade.

Os acos ARBL sdo uma alternativa econdmica para acos de engenharia, 0s quais
possuem um controle de composi¢ao e de processamento adequados, podendo desenvolver
limites de escoamento bastante elevados (COHEN e HANSEN, 1979). Estes tipos de agos sdo
comumente utilizados no transporte de 6leo e gds natural por tubulacdes enterradas e em linhas
maritimas.

Birnbaum et al., (1997) registraram a significante limitacdo ao uso dos acos ARBL que
estd ligada diretamente a sua alta susceptibilidade a fragilizacdo por hidrogénio, que pode
ocorrer da seguinte forma:

e Fabricacdo ou na soldagem como forma de trincas a frio;
e Quando colocada em servigo em meio corrosivo ou sob elevadas pressoes;

e Quando protegido catodicamente contra a corrosdo em potencial de superprotecao.

Os acos ARBL sdo comumente usados em constru¢des de larga escala, onde sdo
produzidos como: laminados; temperados e revenidos. Especialmente, acos temperados e
revenidos sdo mais sensiveis a degradacdo por hidrogénio (CWIEK, 2009).

Ainda, os acos também podem ser classificados segundo os tipos de elementos que sao
adicionados para determinadas aplicagdes especificas. Os agos empregados na industria do
petroleo sdo classificados segundo a norma API (American Petroleum Institute). A norma API
SCT (2011) especifica as condi¢des técnicas de fabricacdo e manuseio de tubos de aco
destinados a revestimento (casing) e producao (fubing) de pogos de petrdleo e a fabricacdo de
luvas (coupling-stock). Os acos da classificacdo API podem ser considerados como acos ARBL,
possuindo elevada resisténcia mecénica, aliada a boa soldabilidade, baixo nivel de inclusdo e
boa qualidade superficial.

O aco API 5CT P110 é denominado como aco ARBL, portanto apresenta todas as
caracteristicas destes acos, e €, normalmente, utilizado na perfuracdo de pocos de petrdleo,
particularmente nas colunas de revestimento, j4 que estes tendem a suportar altas pressoes
devido ao peso da coluna d’agua exercido sobre o revestimento. (KRAUSPENHAR, 2012;
BRANDOLT, 2014).
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2.2.1 Aco API 5CT P110

O aco API 5CT P110 segue a classificacdo da norma API 5SCT (2011), onde apenas
limita a quantidade de S e P, que dependem do processo de fabricag@o do tubo empregado: para
tubos soldados, os teores maximos admissiveis de S e P sdo 0,02% e 0,01%, respectivamente,
enquanto que para tubos sem costura, os teores, tanto de S como de P, ndo devem ultrapassar
0,03%.

Como ha essa flexibilidade na norma, os fabricantes ndo possuem preocupacao quanto
ao controle da composi¢ao, desde que se cumpram o estabelecido pela norma com relacao aos
teores méximos de S e P e se atinjam as propriedades exigidas, como o limite de escoamento,
que deve ser no minimo 758 MPa (110 Ksi), atingido por tratamento térmico de t€émpera e
revenimento, também estipulado pela norma. Diante disto, os acos de grau P110 de diferentes
fabricantes podem possuir diferentes composicdes quimicas. As especificacOes para este ago

estdo apresentadas na Tabela 1:

Tabela 1- Propriedades mecanicas do aco API 5T P110 de acordo com a norma API 5CT (2011)

Alongamento (%) Limite de escoamento (MPa) Limite de resisténcia (MPa)

0,6 758 Min. ; 965 Max. 862 Min.
Fonte - Adaptado de API 5CT, 2011.

2.3 Protecao Catédica

A corrosao pode ser definida como sendo a deteriora¢do progressiva de um metal pela
acdo quimica ou eletroquimica do meio, associado ou ndo a esforcos mecanicos. (GENTIL,
2011). O controle da corrosdo é um tema de grande interesse no setor petrolifero devido ao
elevado custo relacionado a perdas de equipamentos que estio ligadas com esse problema, dado
que o valor destes custos aumenta a medida que se avanca para dguas cada vez mais profundas.

Quando dois metais com diferentes potenciais eletroquimicos sdo conectados,
fisicamente ou através de um meio eletricamente condutor, como um eletrolito, € estabelecido
um fluxo de elétrons do metal de maior potencial em dire¢do do metal de menor potencial,
surgindo uma corrente e ocasionando aumento da taxa de corrosdo do metal de maior potencial.
Essa corrente também pode surgir no mesmo metal, criando-se um fluxo de elétrons entre as

regides catddicas e anddicas nas heterogeneidades do material. As reagdes que representam os
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fendmenos que ocorrem na regido catddica e anddica durante a corrosdo sdo mostradas abaixo,

que sdo mais bem representadas na Fig.2:
Reacgdo anddica:

2Fe — 2Fe’*+ 4¢ (1)
Reacdo catddica:

0> + 2H>0 + 4e - 40H" )

2H,0 + 2¢”— Ha(g) + 20H
3)

Figura 2 - Reacdo anédica e catédica na superficie metalica

Eeacdo Catodica
Oz + 2H20 + 4e- = 40H"

Reacdo Anodica
2Fe — 2Fe’™+ 4e

1

AGO

Fonte — Autoria Prépria

Na regido anddica ocorre a oxidacio do metal, reacao (1), e na regido catddica ocorrem
reacoes de reducdo de oxigénio e de hidrogénio, reacdes (2) e (3).

A superficie externa das tubulagdes em contato com a dgua do mar geralmente é
protegida contra a corrosdao com o método de protecdo catdédica (DUTRA, 2006). O principio
do método baseia-se na aplicacdo de uma corrente elétrica continua na superficie metélica da
estrutura a proteger, numa intensidade suficiente para reduzir seu potencial eletroquimico a
valores muito baixos, resultando na diminui¢do da corrosdao do metal a valores despreziveis,
porém, sem eliminé-la completamente.

Além da protecao catddica, € feito, também, o uso de revestimentos poliméricos na

superficie externa de dutos submarinos e risers e inibidores de corrosdo na superficie interna.
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O uso da protecao catddica € feito para proteger dreas expostas da estrutura onde o revestimento
apresenta defeitos, os quais costumam surgir durante etapas de transporte, instalacio e operacdo
(HARTT e CHU, 2005).

E possivel a utilizagio de protecio catédica a partir de dois métodos: o primeiro é dito
por “Protegdo por corrente impressa” (Figura 3(a)), que consiste na aplicacdo de uma corrente
elétrica continua com auxilio de uma fonte geradora, percorrendo a estrutura € um anodo
externo, o qual serve apenas para local de reag¢des, sendo denominados de anodos permanentes,
que apesar dessa denominagdo se consomem a taxas muito baixas. O segundo método consiste
na “Prote¢do Galvanica” ou também chamada de “Protecdo por anodo de sacrificio” (Fig. 3(b)).
Neste caso, € originado um fluxo de corrente devido a diferenca de potencial existente entre o
metal a ser protegido e o metal escolhido como anodo de sacrificio, fazendo com que este seja

consumido ao contrario do metal da estrutura.

Figura 3 - Métodos de protecao catodica: (a) protecao por corrente impressa: (b) protecao por anodo de

sacrificio.
CORRENTE IMPRESSA ANODO DE SACRIFICIO
Fe Zn
Pt L ——— Mg
Ti, ' Al
tubulagao anodo tubulagdo  dnodo de sacrificio

(a) (b)
Fonte - Protecio catodica, 2016.

No método de protecdo catddica por corrente impressa, o anodo € um metal nobre ou
um material eletroquimicamente inerte, o ambiente envolvente € oxidado, ocorrendo uma
gradual diminuic¢do do pH devido a acidificacao causada pela reacdo de decomposi¢do da dgua,

como mostrada na reac@o 4. Em casos de solucdes salinas, ocorre a producao de cloro no anodo.

2H,0 —» O, + 4H* + 4de 4)

O principio do método de prote¢do do ago contra a corrosdo em solugdes aquosas trata-

se de uma polarizagdo catddica, e neste sentido, a evolugdo de hidrogénio através da polarizacao
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pode ser mencionada como uma fonte geradora de hidrogénio, onde o mesmo é desenvolvido
como parte da reacdo catddica, sendo que a reacdo de hidrogénio é cada vez mais dominante
quando o potencial assume valores mais negativos, consequentemente, a aplicagdo de prote¢ao
catddica pode desencadear fendmenos de fragilizacio por hidrogénio.

Em ambos os métodos de protecdo catddica, existem a possibilidade de se produzir uma
condi¢do de superprotecdo, em geral, sendo mais comum no método por corrente impressa. Isto
se dd devido ao potencial atingido ser muito negativo, tendo uma corrente catédica excessiva,
utilizando mais energia do que o suficiente no processo de corrente impressa.

E importante levar em conta que a aplicacio de uma corrente elétrica ou a interligagdo
de um com potencial mais negativo as estruturas ndo garantem a sua protecdo. Portanto, a
utilizacdo incorreta de protecdo catddica pode ocasionar superprote¢do no aco, promovendo a

acdo do hidrogénio no metal, ocasionando danos.

2.4 O Hidrogénio em Metais

O hidrogénio € o elemento mais abundante no universo, nao poluente e produzido em
quantidades ilimitadas pela eletrdlise da dgua. Ainda, é o elemento mais leve com uma estrutura
atOmica de um préton e um Unico elétron e €, no seu estado natural, uma molécula de gés
diatdmica, H,. A molécula de hidrogénio é¢ demasiadamente grande para entrar na superficie de
um metal sélido, e deve ser dissociada em atomos individuais para atravessar facilmente a
interface do gas/metal. Dois mecanismos para isso sdo conhecidos, eletroquimica e
quimissorcdo. Se o metal estiver fundido, o hidrogénio molecular pode dissolver-se facilmente,
mas dissocia-se uma vez em solug@o e pode ser mantido como um soluto monoatdmico sobre a
solidificacdo, enquanto que a evolucdo eletroquimica do hidrogénio € parte da reacdo catddica
ou uma célula de corrosao (CWIEK, 2009).

O processo de degradacdo dos metais pela acdo do hidrogénio envolve alguns
subprocessos que estao aliados a difusdao do hidrogénio atdmico no reticulado cristalino, como
a absor¢do e aprisionamento nos defeitos, causando sua acumulagdo e transporte até o local

onde ocorre a degradagdo (TAHA e SOFRONIS, 2001).
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2.4.1. Ingresso

O hidrogénio pode ser introduzido como soluto em solu¢do sélida nos metais a partir de
uma grande variedade de fontes, que podem ser meios eletroquimicos ou a partir do ar
ambiental.

De acordo com Stroe (2006), os passos que o dtomo de hidrogénio segue até ser
difundido no interior dos metais sdo: adsorcdo na superficie metélica, apds isso o dtomo é
absorvido através da interface da superficie metdlica, o que leva a uma concentracdo
subsuperficial, Co, e por dltimo, o 4tomo € transportado através do reticulado cristalino. A Fig.

4 demonstra esse processo para um dtomo de hidrogénio gerado pela hidrélise da dgua.

Figura 4-- Etapas de dissolucao do hidrogénio nos metais

0
SE\-.__/"\-__.-” H_E‘
0 H Hﬂads
HTH
H | Hads
] "_“—'_"'[1] 0
H " H H I Hads
N OO ENO)
0
éo‘\l ! Huadﬁ Hgbs Hsol
v
HD) D%GNL,'ER METAL

Interface

Fonte - Carrasco, 2013

Onde as etapas deram-se pela (1) adsorcdo fisica do dtomo de hidrogénio, apds isso se
tem a adsorcdo do dtomo através da superficie do metal, em seguida ocorrerd a absorciao do
atomo para a camada subsuperficial (2), e por fim ocorrerd a difusdo do d&tomo para o interior

do metal, (3), onde o hidrogénio fica dissolvido.

2.4.2 Transporte

Dado que o hidrogénio possui raio atdomico de 0,46 Angstrons, portanto menor que o
raio dos atdbmos dos metais, isso possibilita elevada mobilidade no interior dos metais, em que

pode se movimentar facilmente, utilizando o mecanismo de difusdo intersticial através dos
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sitios intersticiais da estrutura cristalina, chamadas de NILS- Normal Intersticial Lattice Sites
(TAHA e SOFRONIS, 2001). O qual depende da estrutura cristalina do material, a difusdo é
maior em estruturas CCC do que em estruturas CFC, porém a solubidade apresenta efeito
antagdnico, tendo, portanto, o hidrogénio maior solubilidade em estruturas CFC do que em
estruturas CCC. Além do mecanismo do transporte por difusdo, o transporte do hidrogénio
também pode ocorrer através do movimento de discordancias, porém a difusdo intersticial
torna-se o mecanismo mais comum. (NORONHA, 2014).

A Figura 5 apresenta os sitios intersticiais octaédricos e tetraédricos das estruturas

cristalinas CFC e CCC, os quais atuam como aprisionadores de hidrogénio.

Figura 5- Sitios intersticiais octaédricos e tetraédricos nas estruturas cristalinas
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Fonte — Oliveira, 2002.

2.4.3 Aprisionamento do Hidrogénio nos Metais

O hidrogénio apds entrar e difundir na estrutura cristalina do metal pode ficar preso em
sitios (trap sites), que sao defeitos do reticulado cristalino, os quais podem reduzir o potencial
quimico do hidrogénio, que ao entrar nesses sitios, a probabilidade de voltar aos intersticios do
reticulado € reduzida. Os sitios de aprisionamento atrativos s@o regides do reticulado onde os
atomos de hidrogénio estdo sujeitos a uma forca atrativa provocada por campos elétricos,
campos de tensdes, gradientes de temperatura de potencial quimico. Sitios de aprisionamento
fisicos consistem de regides de modificacdes na estrutura do reticulado que sio energeticamente
mais favordveis para o hidrogénio. Estes sitios sdo os contornos de grdo de alto angulo,

interfaces incoerentes entre precipitados e a matriz, vazios no reticulado, entre outros. E por
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fim, existem sitios de aprisionamento mistos que apresentam caracteristicas de ambos os sitios,
tanto atrativos como fisicos. (GINGELL, 1997).

Dependendo do cardter dos sitios de aprisionamento, eles podem ser definidos como
reversiveis ou irreversiveis. Se a energia de ativacdo para deixar um sitio € muito elevada, o
hidrogénio fica aprisionado irreversivelmente e o local atua como sorvedouro de hidrogénio. Ja
sitios de carater reversivel, por outro lado, podem atuar como fonte e sorvedouro de hidrogénio.
Na temperatura ambiente, os principais sitios irreversiveis sao as interfaces entre precipitados
e matriz e contornos de grio de alto angulo. (GINGELL, 1997). A Fig 6 mostra a presenca de
aprisionadores reversiveis (AR) e aprisionadores irreversiveis (AJ) no transporte do hidrogénio

até a ponta da trinca.

Figura 6-Transporte por discordancias em ambiente de material pré-carregado. AR: Aprisionador

Reversivel; AI: Aprisionador Irreversivel; S: Superficie Metalica; T: Ponta da trinca.
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2.5 Fragilizacao por Hidrogénio

A fragilizacao por hidrogénio consiste no dano ocasionado pelo hidrogénio atdmico no
interior do reticulado dos metais sob efeito de tensdes residuais ou aplicadas. (TAHA e
SOFRONIS,2001). O fendmeno da fragilizacdo dos metais causada pela acdo do hidrogénio é
em geral conhecido, mas ainda ndo € muito bem compreendido (RAYMOND, 1992). A
introducao do hidrogénio nos metais pode ocorrer durante etapas de processamento e fabricagao

ou mesmo em servi¢o. Durante servigo, falhas podem ser induzidas devido acdo do hidrogénio
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em meios com caracteristicas dcidas, em geral na presenca de H2S ou sob protecdo catddica em
potenciais muito negativos (GENTIL, 2011).

A fragilizacdo por hidrogénio geralmente se manifesta em regides dos componentes
onde ndo existe corrosdo ou em regides protegidas contra a corrosao, como no caso de metais
protegidos catodicamente. Visto que a corrosdo em geral ocorre em regides anddicas enquanto
que o hidrogénio € gerado na regido catddica, devido a dissociacdo da dgua, e assim, a
fragilizacdo por hidrogénio € relacionada com a difusdo do hidrogénio atdmico para o interior
do metal, podendo apresentar um efeito deletério nas propriedades mecanicas (GINGELL,
1997).

Se tratando da concentracdo de hidrogénio no material, além das caracteristicas
metalurgicas, deve-se levar em conta também o papel das tensdes aplicadas, principalmente na
regido frente a ponta de trincas, onde o estado triaxial de tensOes e a presenca de uma zona
plastica podem influenciar na acumulac@o de hidrogénio. Isto ocorre devido o movimento de
discordancias, associado a deformacao pléstica que aumenta as taxas de difusdo do hidrogénio
acumulando uma quantidade elevada de hidrogénio a frente da ponta da trinca e, assim,
favorecendo o fendmeno de fragilizacao (GENTIL, 2011; DIAS, 2009b; ELIAZ et al.,2002).

Virias pesquisas mostram a ocorréncia de falhas relacionadas com o hidrogénio,
principalmente nas indudstrias de processamento quimico e petroquimico, na qual, a maioria das
vezes, a ocorréncia do dano estd relacionada com o crescimento subcritico de trincas provocado
pela agdo do hidrogénio (RAYMOND, 1992).

Fernandes (2010), Dias (2009a) e Hardie et. al., (2006) destacaram em suas pesquisas
que a fragilizacdo pelo hidrogénio pode ocasionar a ruptura de um material metalico de forma
fragil, provocada pela acdo combinada do hidrogénio e de tensdo de tragcdo imposta no material,
mesmo quando o metal estd submetido a tensdes bem inferiores a tensdo de escoamento. A
fragilizacdo também pode se manifestar na auséncia de tensdes externas, através de defeitos
internos no material, a exemplo de microtrincas e vazios que atuam como concentradores de
tensdes ou na presenca de tensdes residuais. Ainda, Gemelli (2001) destaca que a ruptura do
material pode ocorrer na presenca de tensdes residuais oriundas do encruamento, de mudanca
de fase, ou resfriamento heterogéneo, como no processo de soldagem, em presenca de
hidrogénio.

O mecanismo dominante da fragilizacdo pelo hidrogénio pode ser diferente conforme o
material, os valores de propriedades mecanicas € o tipo de carregamento imposto ao metal. A
suscetibilidade a este tipo de fragilizacdo difere-se através da composicdo quimica e da

microestrutura do material. Em geral, materiais que possuem elevada resisténcia mecanica sao
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mais susceptiveis a este tipo de fendmeno (SARTORI, 2014). Porém, a microestrutura
apresenta maior importancia quanto a suscetibilidade a fragilizacao por hidrogénio.

O grau de fragilizacdo depende de alguns fatores. Sdo eles: a quantidade de hidrogénio
envolvido, da habilidade do mesmo em ser adsorvido na superficie metélica e da taxa de difusao
deste elemento na estrutura cristalina do metal. O processo depende de trés fatores: fonte de
hidrogénio, o processo que envolve o transporte de hidrogénio da fonte até o local onde ocorre
a reacdo com o metal causando a fragilizacdo e o proprio mecanismo de fragilizacdao (ELIAZ
et al., 2002).

A fragilizagdo pelo hidrogénio de acos acarreta a reducdo da ductilidade em
carregamentos estdticos. O grau de severidade da fragilizacdo pode ser medida através de alguns
parametros, como o alongamento até a ruptura, a diminui¢do da area da secdo transversal,
resisténcia a tracao e tenacidade a fratura. Nao € necessdrio que haja fratura por clivagem para
que ocorra esse fendmeno, mas que se evidencie a reducdo de algum dos parametros citados
(SOFRONIS, 1987).

O real mecanismo atrds da fragilizagc@o por hidrogénio, contudo, permanece controverso
devido a complexidade na microestrutura, absorcao do hidrogénio e sitios para aprisionamento
e modos de fratura (YU et al., 2016).

Experimentos conduzidos por Olden et al., (2008) e colaboradores, que estudaram o
comportamento de acos inoxidaveis duplex e o aco API 5L X70 sob protecdo catédica em dgua
do mar sintética sob carregamento constante em amostras entalhadas do tipo SE, conduziram a
conclusdo geral de que a suscetibilidade a fragilizacdo por hidrogénio aumenta com o aumento
da resisténcia e com o aumento da concentracdo de tensao, ou triaxialidade de tensoes.

Oliveira e Miranda (2001) estudando a concentragdo critica de hidrogénio para a
propagacdo de trincas causadas pela fragilizacdo pelo hidrogénio no ago API 5CT P-110
observaram, através de curvas da velocidade de propagacdo da trinca versus concentracao
critica de hidrogénio, que a intensidade da fragilizacdo pelo hidrogénio diminui a medida que
a velocidade de propagacdo de trinca aumentava. Concluiram que as concentragdes criticas sao
atingidas para baixas taxas de deformacao.

De acordo com Woodtli e Kieselbach (2000), para prevenir a fragilizagdo sdo
necessdrias algumas medidas:

e Material: escolhendo materiais menos suscetiveis;
e Meio: ndo tao fécil de influenciar, possivelmente com a adi¢do de inibidores;

e Falhas de projeto: evitar entalhes, deformacdes plésticas locais.
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Ainda, a fragilizacdo por hidrogénio € classificado em dois tipos: Fragilizacdo por
hidrogénio interno (Internal Hydrogen Embrittlement — IHE) e Fragilizacdo por hidrogénio
ambiental (Environmental Hydrogen Embrittlement ou External Hydrogen Embrittlement —

EHE). (ELIAZ et al., 2002).

Fragilizacdo por hidrogénio interno € ocasionada pela introdugdo desse elemento
durante a fundicdo do metal ou nos processos industriais de processamento de pecas, que
ingressa na forma atomica antes do inicio dos testes ou servigo. Enquanto que, fragilizacao por
hidrogénio ambiental é provocada pelo hidrogénio presente no meio ambiente, que ingressa na
forma atdmica quando a estrutura ja se encontra em Servigo.

A principal diferenca entre estes dois tipos de fragilizacdo € a sequéncia que existe entre
“aplicagdo da tensdo” e “introducdo do hidrogénio no reticulado”. Na fragilizacdao por
hidrogénio interno, o hidrogénio € introduzido antes e, na fragilizacio por hidrogénio
ambiental, a tensao € aplicada antes.

Neste trabalho, serd abordado o fendmeno de fragilizacdo por hidrogénio ambiental,

simulando experimentalmente a degradacdo por hidrogénio que ocorre nos componentes

utilizados na industria offshore que trabalham sob o efeito da protecdo catddica.

2.5.1 Mecanismos de Fragilizacao por Hidrogénio

A fim de tentar explicar o comportamento dos acos frente a acdo do hidrogénio e
tomando-se como base, também, a experiéncia adquirida no ambito industrial e em
experimentos laboratoriais, varios mecanismos foram propostos. Porém, mesmo diante de
estudos exaustivos, e de que experimentos com hidrogénio sdo dificeis de serem levados a cabo,
0s mecanismos atuantes permanecem pouco claros, porque nenhuma das teorias propostas até
agora explica os fendmenos observados no processo, nem esta incluso o papel de todos os
fatores. Estas teorias sdo de uso limitado na predi¢do das interagdes do hidrogénio com os
metais, ja que nao fornecem inter-relagdes entre parametros macroscopicos que sao indicadores
mensurdveis de danos nos componentes, portanto sendo tteis na compreensdo das interagdes
do hidrogénio com os materiais (CHATORAIJJ et al., 2003).

Vérios mecanismos sdo propostos, sendo estes classificados como: teoria da pressao,
teoria da decoesao e teoria da energia superficial. Onde nenhum deles por si s6 deve descrever
o fendmeno, e ndo podem atuar isoladamente, no entanto podem atuar simultaneamente com

diferentes graus de interacao (GINGELL, 1997).
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2.5.1.1 Teoria da Pressao

Mecanismo proposto incialmente por Zapffe e Sims (1941) e emprega o conceito de que
a precipitagdo de hidrogénio molecular no interior de defeitos internos da microestrutura, ao
exemplo de inclusdes ndo-metdlicas, trincas e vazios, desenvolve altas pressdes internas (>10°
atm) que atuam de modo a expandir a cavidade do defeito facilitando a iniciacdo e propagacdo
de uma trinca, que podem ocorrer sem a presenca de uma tensao externa aplicada.

Em ligas de aco de alta resisténcia, baixas pressdes de hidrogénio gasoso podem
propagar rapidamente trincas, portanto ndo € possivel nessas ligas a formacdo de altas pressoes
internas, sendo assim, este mecanismo ndo ¢ o mais adequado para a fragilizacdo destas ligas e
que pode ser mais aplicdvel na formagdo de empolamentos em ambientes de alta fugacidade

(ORIANI, 1978).

2.5.1.2 Teoria da Decoesao

Mecanismo baseado na premissa de que o hidrogénio difunde em frente a ponta da trinca
e diminui as forgas para separar os cristais ao longo de um plano cristalografico, ou seja, reduz
a forca de coesdo entre os &tomos. Uma evidéncia deste mecanismo € o fato de que a superficie
de fratura do material coincidir com o plano de clivagem (GINGELL, 1997). Assim, este
mecanismo pode ser entendido como a energia gasta na separa¢cdo de duas metades de um sélido
a medida que sdo afastadas.

A ideia principal que sustenta esse mecanismo € que a fratura de agos quando colocados
em meios onde a fragilizacao por hidrogénio ocorrera sera fragil, pois serd mais facil o metal
responder a tensdo aplicada rompendo suas ligacdes atdmicas entre os dtomos de ferro do que

através de deformacao pléstica (VIYANIT, 2005).

2.5.1.3 Teoria da Energia Superficial

Teoria que segue a premissa de que o hidrogénio diminui as forcas de coesio dos d&tomos
de ferro. A energia superficial do metal € termodinamicamente diminuida pela adsor¢ido de
hidrogénio na ponta da trinca, levando a diminui¢do da energia necessdria para produzir uma

fratura fragil.
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Comparando-se esta teoria a teoria da decoesdo, a diferenca entre as duas € o local onde
a fragilizacdo ocorre, pois postula que o hidrogénio é absorvido sobre a superficie metélica, e
ndo a uma pequena profundidade, como foi proposto por Oriani (1972). Portanto, a teoria da

energia superficial ndo requer elevadas tensdes para promover a acumulacio de hidrogénio.

2.6 Fragilizacao por Hidrogénio Associado a Protecao Catodica

E importante alcancar o balango correto entre os niveis de potenciais aplicados no ago
a proteger, a fim de garantir niveis seguros de prote¢do, balanceando esses valores em niveis
que garantam a menor formacao de hidrogénio atdmico, e menores niveis de corrosao.

A medida que o potencial de protegdo torna-se mais catédico, h4 uma maior tendéncia
a ocorréncia de fendmenos de fragilizacdo por hidrogénio, isso em casos de polarizacao
catddica. A partir de determinado ponto, o material atinge a situagdo mais suscetivel, ndo sendo
mais influenciado pela variacdo de potencial imposta pela polarizagdo catddica. Onde as
armadilhas, nesse ponto, estdo saturadas com hidrogénio e ndo se pode aumentar sua
concentracao justamente nos pontos de maior energia por onde sao nucleadas trincas.

Em geral, a faixa de potencial de protecdo catddica por corrente impressa pode variar
entre -800mV a -1100mV dependendo do tipo de metal e das condi¢des ambientais. A aplicacao
de potenciais excessivamente negativos, acima de -1000mV, pode provocar o desprendimento
de hidrogénio na superficie do cdtodo e aumentar o risco de fragilizagdo por hidrogénio
principalmente em agos de alta resisténcia e causar efeito adverso sobre a vida de fadiga (ISO
12473, 2006).

De acordo com a norma NACE SP0169:2007, utiliza-se um potencial catédico
(negativo) de pelo menos 850 mV em relagdo ao eletrodo de cobre/sulfato de cobre na
temperatura ambiente como critério para a protecdo catddica. Esse valor vai ao encontro aos
valores minimo e o médximo sugeridos pela norma ISO 15589-2 (2012) (-800mV e -1100mV
vs Ag/AgCl, respectivamente).

Sanchez et al., (2016) aplicando diferentes potenciais em amostras submetidas a testes
de tracdo com taxa lenta de deformac¢do observaram que o limite de resisténcia do aco de alta
resisténcia caiu consideravelmente se comparado com o mesmo aco testado ao ar quando
submetido em ambiente corrosivo sob protecdo catddica. Ainda, pode-se notar que a
suscetibilidade a fragilizacdo por hidrogénio aumentava a medida que o potencial se tornava
mais negativo, restringindo a deformacao plastica do aco. Koyama et al., (2012) e Michler et

al., (2012) obtiveram resultados semelhantes, onde notaram, principalmente, uma redu¢do na
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tensdo de ruptura do aco reduzindo a deformacao plastica. Ja Batt et al (2013), através de estudo
sobre a fragilizacdo por hidrogénio utilizando diferentes potenciais catédicos, determinaram
niveis seguros de potenciais a serem aplicados que garantam menor suscetibilidade a
fragilizacdo por hidrogénio e menores niveis de corrosdo variando de -770mV(cs) a -
790mV &cs).

Através do estudo sobre efeito de diferentes potenciais catddicos na suscetibilidade a
fragilizacdo por hidrogénio, Xiangxi (2016) observou que com o aumento do potencial (se
tornando mais negativo), variando de -1000mVgcs a -1050mVgcs, ocorria o aumento na
fragilizacdo por hidrogénio através das caracteristicas de fratura, e com o potencial imposto de
-950mVEgcs ndo observou fratura por clivagem no ago em estudo.

O mecanismo pode ser explicado através do transporte por difusdo/migracdo dos cétions
hidratados (H30") em direcdo ao catodo que sdo submetidos a redugdo na superficie do metal
protegido, transformando-se em hidrogénio adsorvido (Hags), formando a reacdo de protecdo
catédica. Em outro momento, o hidrogénio atdmico, anteriormente adsorvido na superficie do
metal (Hags), pode se recombinar e formar hidrogénio molecular (Hz2), deixando a superficie
metalica, enquanto que uma quantidade de hidrogénio permanece adsorvida na superficie do
material. O hidrogénio adsorvido proporciona condi¢des para que o hidrogénio difunda para
dentro do material favorecendo os fendmenos de fragilizacao pelo hidrogénio (STROE, 2006).
A reducdo dos fons hidrogénio pode ocorrer através de dois mecanismos diferentes, dependendo
da natureza do metal: Reacdes de Volmer-Tafel ou reacdes Volmer-Heyrovsky.

Mecanismo de Volmer-Tafel:
H*+e ©Hus &)
Hags + HagsoHo> (6)

Mecanismo de Volmer-Heyrovsky:
H™ +e & Haus (7N
H++Hads+e_(_)H2 (8)

A reacdo anddica do processo de protecdo catddica em dgua do mar € apresentada na
reacdo abaixo, onde se pode notar que esta contribui para a reducio gradual do pH da solugdo,

devido a acidificagdo promovida pela decomposi¢ao da molécula d’4gua.

2H,0 & O + 4H* + 4e )
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Carrasco (2013), através de ensaios de tracdo ao ar com ago API 5CT P110 polarizados
catodicamente em diferentes potenciais utilizando solu¢do de NaCl, obteve um patamar onde o
efeito do hidrogénio sob o acgo foi praticamente desprezivel. Esse valor se encontra na faixa

entre -850 mVagagcia -900 mV ag/agci.

2.7 Mecanica da Fratura

No dimensionamento de equipamentos e ou estruturas em geral, considera-se a carga
maxima que o componente mecanico tera que suportar, sendo este valor abaixo do limite de
escoamento do material a ser utilizado. No entanto, estruturas podem entrar em colapso com
uma quantidade de esforcos inferiores ao previsto em operacdo. Isto pode ocorrer devido a
falhas internas do material ou a detalhes de projetos (rasgo de chaveta) que funcionam como
concentradores de tensdo nos componentes mecanicos e estruturais que acabam por os levar ao
colapso.

A mecanica da fratura surgiu da necessidade de determinar o comportamento dos
materiais com a presenca de descontinuidades internas e/ou superficiais, avaliando-se a
possibilidade destas caracteristicas de levar ou ndo o componente a fratura catastréfica para
tensOes normais de servigos, garantido, assim, a seguranca do projeto. A mecanica da fratura
de acordo com a resisténcia mecanica dos materiais pode ser estudada de duas formas: a
mecanica da fratura linear eldstica aplicada a materiais de elevada resisténcia mecanica e a

mecanica da fratura elasto-plastica aplicada a materiais de baixa e média resisténcia mecanica.

2.7.1 Mecéanica da Fratura Linear Elastica

A mecanica da fratura linear eldstica (MFLE) deve ser usada em casos em que a fratura
acontece praticamente sem deformagdo plastica, e ainda, usada para determinar o
comportamento de trincas em materiais frageis, com grande resisténcia mecanica, caracterizada
por uma deformacdo minima na ponta da trinca. Por outro lado, desde que seja satisfeita a
condicdo de restricdo a deformacdo pldstica extensa, os conceitos vistos na MFLE também
podem ser aplicados a acos de resisténcia mecanica moderada. A restricdo a deformacao
plastica pode acontecer pelas seguintes varidveis: temperatura, propriedades mecanicas e

geometria da estrutura.
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Na MFLE um dos principais fatores levados em consideracao é o campo de tensdes na
proximidade da trinca, descrito pelo fator de intensidade de tensdes, K. Para os trés modos de
carregamentos de um corpo trincado, diferentes fatores de intensidade de tensdes, K, sdo

denominados: K Ky, Ky respectivamente, Fig. 7.

Figura 7- Modos de carregamento no aco
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No modo de carregamento I a abertura déa-se por esfor¢co de tragdo, no modo II por
cisalhamento puro e no modo III por cisalhamento fora do plano.

Para todos os modos de carregamento, a distribui¢do de tensdes em torno de qualquer
trinca numa estrutura dentro do regime linear-elastico é semelhante e descrita completamente
por K. Ou seja, a diferenca da magnitude de tensdes alcancada entre os componentes trincados
depende apenas do fator de intensidade de tensdes, K, o qual é governado pela geometria do
componente trincado, pelo nivel e modo de carregamento imposto e a posi¢do geométrica
considerada na ponta da trinca.

Para haver a propagacdo de uma trinca instavel no material é preciso que K ultrapasse
um valor critico, caracteristico de cada material. Este valor critico € definido como tenacidade
a fratura, que € uma propriedade especifica de cada material para uma dada situacdo de
temperatura, taxa de carregamento e microestrutura. Diante disso, no modo de carregamento I,
o fator de intensidade critico para corpos de prova em estado plano de deformacao € definido
como Kjc (Tenacidade a fratura do material). J4 em carregamento sob tensdo plana, €
denominado K¢, valor que depende do estado de tensdo plana (fungdo da espessura).

O fator de intensidade de tensdo, K, € dependente da tensdo aplicada, do comprimento
da trinca e de uma constante que caracteriza as condi¢des de tensdes na regido da ponta da

trinca do material no regime linear eldstico, dado pela Equacao (10) abaixo:
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K; = Yovma (10)

No qual Y corresponde ao fator geométrico de forma, uma funcdo adimensional, que se

encontra na literatura técnica para diversas combinacgdes de configuracdes de componentes e
geometria de trincas e modos de carregamento. 0 corresponde a tensdo aplicada ea o

comprimento de trinca.

2.7.2 Mecanica da Fratura Elasto-Plastica

Quando a quantidade de deformacdo plastica € expressiva, os conceitos advindos da
MFLE perdem sentido, portanto torna-se necessdria a aplicagdo de novos modelos que
caracterizem a interacdo entre a plasticidade e a fratura e, entdo, passa-se a usar a abordagem
da mecanica da fratura elasto-plastica (MFEP).

A MFEP ¢ a alternativa desenvolvida para o estudo de materiais de maior tenacidade
que apresentam uma zona plastica de tamanho expressivo a frente da ponta da trinca. Este € um
dos mais importantes métodos para avaliar o comportamento a fratura apresentado pelos
materiais no regime elasto-plastico, pois acompanha a maioria das aplicag¢des estruturais, tendo
sua aplicacdo em acos de baixa e média resisténcia mecanica.

Para resolver os problemas de materiais com tenacidade elevada que apresentam
deformacao pléstica na ponta da trinca, a MFEP utiliza dois pardmetros que sdo a medida da
abertura da ponta da trinca 6 (Crack Tip Opening Displacement - CTOD) e a integral J.

Diferente dos materiais frageis, nos materiais ducteis a presenca de uma zona plastica
de tamanho significativo na ponta da trinca permite que as duas faces da trinca se separem sem
haver o crescimento desta; a medida da distancia entre as duas faces, medida na ponta da trinca
€ o parametro o.

A deformagdo plastica a frente da ponta da trinca causa um embotamento
(arredondamento) na ponta da mesma, previamente aguda, fendmeno conhecido por “blunting”

(embotamento). A Figura 8 ilustra este fendmeno.



40

Figura 8-Representacio do afastamento das faces da trinca (CTOD) antes que ocorra a propagacao
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Fonte - Adaptado de ANDERSON, 2005

O colapso de uma estrutura contendo um defeito prévio, mesmo em materiais com alta
ductilidade, dar-se a partir de um valor critico de abertura de trinca (dc), portanto é necessario
que se atinja esse valor critico de CTOD para haver crescimento instdvel da trinca, sendo este
o valor da tenacidade do material (WELLS, 1963).

O ensaio para obten¢do da tenacidade a fratura através do método CTOD pode ser
aplicado tanto em materiais com elevada resisténcia mecanica, onde predomina os conceitos da

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

2.8 Mecanica da Fratura Assistida pelo Ambiente

O fenomeno da fratura assistida pelo ambiente (Environmental Assisted cracking —
EAC) € um processo onde materiais, devido a acdo conjunta de esfor¢os mecéanicos € meio
agressivo, apresentam susceptibilidade a fratura, em que a acdo isolada nao acarretaria em falha
do componente. Uma caracteristica marcante desse processo de fratura é a dependéncia do
tempo para que ocorra este fendmeno. Ainda, as tensdes envolvidas podem ser residuais,
decorrentes de processos de fabricacio ou tratamentos térmicos, ou podem ser tensdes aplicadas
quando em servigo.

A suscetibilidade de uma determinada liga frente a um meio agressivo estd ligada as
condicdes eletroquimicas a que estdo submetidas ou diretamente a acio de elementos de efeitos
deletérios, principalmente o hidrogénio. Para acos de elevada resisténcia mecanica, este
fendmeno assume efeitos catastroficos. Portanto, a avaliacio do desempenho mecanico de

materiais submetidos sob condi¢des adversas torna-se imprescindivel ndo sé para a selecao
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correta de materiais, mas também para o projeto de componentes e estruturas reais
(STROHAECKER, 1989).

A fratura assistida pelo ambiente é aplicdvel numa drea de estudo muito grande e
complexa em termos dos varios mecanismos pelos quais pode acontecer, € que podem ser
classificadas de trés formas diferentes, que apesar de serem de natureza semelhante, apresentam
diferencas fundamentais: Corrosao sob Tensao Fraturante (Stress Corrosion Cracking — SCC),
Fadiga com Corrosao (Corrosion Fatique — CF) e Fratura Assistida pelo Hidrogénio (Hydrogen
Assisted Cracking — HAC) (CRAIG & LANE, 2005). No qual, HAC é um processo de falha
onde podem participar, sejam de maneira isolada ou em conjunto, varios mecanismos de danos
por hidrogénio, como a fragiliza¢do por hidrogénio ou trincamento induzido pelo hidrogénio.

O dano causado pela interacdo hidrogé€nio-metal é enorme, visto que nao haveria
propagacdo instdvel de trinca se nao fosse a intera¢do com o hidrogénio. A Figura 9 ilustra o
processo de iniciacdo de uma trinca na presenca de hidrogénio, que s@o divididos em trés etapas:

difusdo do hidrogénio, saturacdo da zona tensionada e iniciac¢do da trinca.

Figura 9- Estagios da propagacao da trinca
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Em processos onde a propagacdo de trincas deu-se por intermédio da fragilizagdo por
hidrogénio, por exemplo, é possivel verificar a existéncia de um valor do fator de tensdes
aplicado (K7), abaixo do qual ndo existe a propagacdo de trinca subcritica. Para materiais que
trabalham em ambientes com a presenga de hidrogénio, este valor de K; € denominado Kjuac,
fator de intensidade de tensdes limiar, que € funcdo da concentracdo desse elemento na estrutura
do material. Este termo equivale ao Kjscc, usado em processos que envolvam o dano de corrosao
sob tensdo. Juntos s@o rotulados por Kjeac. A Fig.10 ilustra como se comporta a propagacgdo de

uma trinca subcritica para valores de K acima de Kieac.
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Figura 10- Comportamento de trincas subcriticas para valores de Ki acima de Kirac
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Fonte - Adaptado de BROWN e BEACHEM, 1966 e 1972.

Dois métodos sao frequentemente empregados na determinacao dos valores de Kieac:
ensaios de carregamento constante e de deslocamento constante. Embora estes ensaios tenham
sido muito utilizados no passado, padronizados pela ASTM (ASTM E1681), eles demandam
muito tempo para a obtencdo dos valores de Kjeac. Uma técnica utilizada para superar estas
limitagcdes, que se encontra padronizada pela norma ASTM F1624, trata-se da técnica passo a
passo com incremento de carregamento (step loading). O método step loading permite a
determinagdo do valor quantitativo do Kiac dos materiais, considerando os efeitos da
exposi¢cao do material em determinados ambientes. Ainda, de acordo com a norma, para validar-
se os valores de Kjeac € preciso que os corpos de prova utilizados atendam dimensdes que
garantam um estado plano de deformag¢do na ponta da trinca.

Um estudo feito por Dias (2009b) a respeito da tenacidade a fratura de um aco
inoxiddvel supermartensitico, utilizando a técnica step loading, em diferentes condi¢des de
tratamento térmico e submetido a protecdo catdédica em dgua do mar, mostrou uma queda

significativa da tenacidade a fratura (K;eac) no ambiente estudado, sob superprotecao catddica.

2.9 Procedimento para Obtencao Experimental da Tenacidade a Fratura Assistida pelo

Hidrogénio Utilizando a Técnica Step Loading

Para obter a tenacidade a fratura assistida pelo ambiente (Kjeac) se torna necessario a
realizacdo de ensaios aplicando-se carregamentos em corpos de prova. A norma ASTM E1681

estabelece critérios € 0 equacionamento necessario para a obten¢do do valor de Kjeac. Porém,
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os ensaios estabelecidos por essa norma demandam tempo, cerca de 5000 horas para agos de
alta resisténcia mecanica. A norma ASTM F1624-12 (2012) apresenta um método acelerado
para obter o valor da tenacidade a fratura assistida pelo ambiente, diminuindo o nimero de
corpos de prova utilizados nos testes bem como o tempo de cada ensaio.

Este método de ensaio estd baseado na determinag¢do do inicio do crescimento de trincas
subcriticas num teste de tracao passo a passo, incrementado progressivamente, com controle de
deslocamento, que mede a for¢a necessdria para iniciar uma trinca subcritica no aco. Este
método pode ser usado para determinar rapidamente os efeitos do hidrogénio residual, em parte
causados pelo processamento, ou para quantificar a suscetibilidade relativa de um material sob
um conjunto fixo de condi¢des de carregamento de hidrogénio.

De acordo com a norma ASTM F1624-12 (2012), o procedimento para a obten¢do do
valor de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente (Kjeac), consiste primeiramente em
determinar o valor da carga Prss que provoca a fratura brusca do material em um ensaio de
tracdo de acordo com a norma ASTM E8M (2016). Este valor serd usado como base para os
proximos carregamentos. A carga Prss € sempre maior que a carga critica de ruptura, Pc, no
ensaio de tenacidade assistido pelo ambiente que seré a carga utilizada para o cdlculo de Kjeac.
O perfil de carregamento imposto € funcdo da dureza do material: tempo de aplicacdo da carga
e o valor de cada carga em funcio de Prss.

O valor de Pc € calculado a partir da carga do dltimo passo, e definida pela tensdo (ou
intensidade de tensdes) calculada a partir da carga no inicio de crescimento da trinca, que pode
ser identificada por uma diminui¢do concava da carga. Qualquer queda de carga, representada
por um aumento da taxa (convexa), atribuir-se-4 a um crescimento subcritico de trinca no corpo
de prova. Essa carga é definida como a carga de iniciacdo de trincas, P; (Figura 11). A carga
P, estd no passo anterior ao do inicio do crescimento da trinca.

Dias (2009a), Leite (2009) e Sartori (2014) fizeram uso da metodologia estabelecida
pela norma F1624-12 (2012) para obtencdo de valores de tenacidade a fratura de diferentes
acos, demonstrando a sua eficdcia e aplicabilidade aos critérios estabelecidos pela mecanica da
fratura e na avaliagdo da suscetibilidade a fragilizacdo por hidrogénio.

Utilizando essa mesma metodologia, Brahimi ez al.,(2016) verificou a suscetibilidade a
fragilizacdo por hidrogénio de dois diferentes acos carregados catodicamente, dando énfase,
além do método step loading, a concentragdo de hidrogénio que se fez maior quando carregado

catodicamente do que apds galvanizagao.
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Figura 11 — Derteminacio da carga de inicio de crescimento de trinca (Pth)
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A determinagdo exata do valor de Pc fica em funcdo do comportamento da curva antes
da deflexdo do corpo de prova. O crescimento subcritico de trinca € representada pela queda na
carga de forma convexa como representado na Fig. 11 (Tipo A) onde a carga Pc corresponde
ao passo anterior. Se a queda de carga for decrescente (Tipo B), ndo € possivel definir a carga
de iniciagdo de trinca, pois esta queda representa a plasticidade ou fluéncia na amostra,
ocorrendo quando a tensdo na ponta da trinca atinge ou ultrapassa o limite de escoamento do
material. Para o Tipo C, onde ocorre a transicdo de uma taxa decrescente constante para uma
taxa crescente descontinua, Pc € definida, escolhendo a carga anterior como de inicio de
crescimento de trinca.

A suscetibilidade a fragilizac@o por hidrogénio é caracterizada por Kiue, que € definida
por Troiano (1960) como sendo a tensdo estdtica abaixo da qual nenhuma fratura dependente
do tempo ird ocorrer. Do ponto de vista de fragilizacao por hidrogénio, este limiar separa a vida
finita da vida infinita. E uma caracteristica intrinseca do material que pode ser medida, e que
varia principalmente com a resisténcia/dureza e a concentragdo de hidrogénio. Acima do valor
limite, o tempo de vida até o colapso diminui com o aumento da tensdo e a concentraciao de

hidrogénio.

2.10 Determinacao do Tamanho e de Propagacao de Trinca Através da Queda do

Potencial Elétrico

O método de queda de potencial foi empregado pela primeira vez ha mais de 46 anos na

Alemanha e aplicado para a detec¢do de falhas em grandes estruturas. A técnica para
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determina¢do do tamanho de trinca € aplicada em materiais que conduzem eletricidade em uma
grande variedade de meios de teste. O principio baseia-se no campo elétrico produzido em um
corpo de prova trincado por um fluxo de corrente elétrica através dele. Haverda uma queda de
tensdo na sua superficie, que é funcdo da geometria do corpo de prova e, em particular, do
tamanho da trinca. A drea efetiva do corpo de prova diminui e a resisténcia elétrica aumenta a
medida que a trinca cresce (SMITH e MCKEIGHAN,1994).

Os métodos bésicos para andlise e determinagdo de crescimento e propaga¢ado de trincas
pela diferenga de potencial elétrico utilizam corrente continua (DCPD) ou alternada (ACPD).
A técnica ACPD, comparada com a técnica DCPD apresenta menores ruidos e superior
resolucdo de crescimento de trinca. No método ACPD € a alteragdo da impedancia da amostra
que deve ser levada em consideracdo, enquanto que na técnica DCPD € a alteracdo da
resisténcia. O sistema ACPD € ideal para monitoramento de trincas pequenas na superficie,
enquanto que o sistema DCPD ¢é usado para monitoramento de trincas profundas (LUGG,
2002).

Ainda, o método ACPD difere da DCPD em que a corrente alternada (CA) é largamente
confinada a uma camada adjacente a superficie do espécime por um fendmeno conhecido como
“efeito superficial” (skin effect), que € responsavel por muitas vantagens deste método. Por
exemplo, a relac@o linear entre a profundidade do defeito (medido a partir da superficie do
espécime), e o ganho em sensibilidade. A Figura 12 mostra o efeito superficial (skin effet)

produzido pela passagem de corrente através da superficie do corpo-de-prova do tipo CT.

Figura 12- Efeito superficial em amostras do tipo CT
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Fonte - SANTOS, 2016.



46

Para a medicdo da queda de potencial, é necessario realizar no minimo quatro ligacdes
no corpo de prova, duas para corrente elétrica que ird circular através do corpo de prova e duas
para a queda de tensdo ao longo do corpo de prova. Os condutores de corrente devem ser
conectados de tal modo que o caminho de corrente envolva a trinca. Desta maneira, a
propagacdo do defeito ird causar uma perturbacdo no fluxo de corrente, que ird conduzir a uma
alteracdo na ACPD medida. Ja os cabos de tens@o devem ser ligados simetricamente em relagdao
ao local da trinca.

H4 controvérsias com relacdo ao posicionamento dos condutores de corrente no corpo
de prova. Belloni e colaboradores (2002) estudaram as melhores configuragdes a serem feitas
para a melhor sensibilidade nos resultados obtidos através do método de queda de potencial por
corrente continua em ensaios de fluéncia e fadiga em corpos de prova. O objetivo foi determinar
o melhor posicionamento para a fixagao dos fios nas amostras de forma que o campo magnético
se torne uniforme por toda a extensao de drea do corpo de prova. Chegaram a conclusdo que o
melhor resultado encontrado foi conectando os fios de entrada e saida de corrente nas laterais
da amostra do tipo CT, e os terminais de tensdo conectados na superficie superior proximo a
abertura do entalhe (BELLONI et al., 2002).

Ja Aronson e Ritchie (1979) em pesquisa, utilizando o método de elementos finitos,
calibraram um sistema de queda de potencial por corrente continua e determinaram a melhor
localizagdo para a entrada de corrente em amostras do tipo CT e linhas de medi¢do de
potenciais. Compararam os resultados encontrados pela entrada de corrente na superficie da
amostra e pela imposi¢ao de corrente nas laterais e concluiram que a liga¢do mais indicada seria
pela superficie superior proximo ao entalhe, pois garante a médxima reprodutibilidade e
sensibilidade no sinal medido, enquanto que nas ligacOes pelas laterais hd menor
reprodutibilidade.

Utrata e Enyart (2016) monitoraram a profundidade de trinca em uma série de blocos
de aluminio e zinco usando a técnica ACPD para diferentes espessuras de amostras. Verificaram
que a espessura representa um importante fator para medicdo da ACPD. Constataram que a
medida que a espesssura diminuia, a densidade de corrente era afetada, apresentando erros de
medida para amostras menos espessas € erros também para amostras que apresentavam alta
condutividade, sendo eficiente para o ago e ineficiente para o aluminio e o zinco. Ainda, a
técnica ACPD se mostrou ineficiente para medir o crescimento de trincas intergranulares.

A corrente através da amostra deve acompanhar o caminho definido pelos condutores
de corrente, isto ¢ provocado pelo fendomeno conhecido como “focalizagdo de corrente”

(current focusing). E essencialmente importante que os terminais de corrente estejam perto da
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superficie da amostra, pois isso garante que a corrente circundard toda a trinca e percorrerd o
caminho definido. Este fenomeno € usado para aumentar a sensibilidade da ACPD, mas pode
levar a erros na interpretacao dos resultados se implementado inadvertidamente.

Portanto, a focalizagdo de corrente confere melhorias significativas na sensibilidade
ACPD, simplifica a interpretacdo e oferece a possibilidade de perfilar defeitos. Ela permite que
grandes espécimes sejam monitorados com a mesma sensibilidade que pequenos e permite ao
usudrio definir onde a corrente alternada fluira.

Acos carbono possuem alta condutividade, e por sua vez tem, relativamente, pequenas
profundidades de corrente (Skin depth), isso significa que eles terdo tensdes superficiais
elevadas, sendo bastante capaz de detectar defeitos mais facilmente.

Diversos tipos de erros apresentados nas medidas da ACPD ja foram discutidos pela
literatura técnica. Fonseca et al., (2014), através de ensaios de tenacidade a fratura em dgua do
mar sob prote¢do catddica utilizando clip gage e o método de queda de potencial para monitorar
a iniciacdo de trincas, constataram que existia uma grande discrepancia entre os dois métodos
empregados, sendo o método de queda de potencial mais preciso e mais correto.

Verifica-se a ocorréncia de um ponto minimo na curva de queda de potencial versus
tempo durante a iniciacdo de trinca, constatado por Okumura et al., (1981). Gibson (1987)
através de ensaios com corpos de prova do tipo CT, utilizando um equipamento ACPD para
monitorar o crescimento de trincas em acos de Alta Resisténcia e Baixa Liga, também observou
um ponto minimo no valor da queda de potencial e que esse minimo indicava o inicio do
crescimento de trinca. Esse minimo ocorre, segundo Gibson (1987) devido ao efeito da tensdo
na resisténcia da amostra. Uma maior quantidade de corrente passa através daquela regido,

portanto, determinando maiores altera¢des na queda de tensdo.
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3 MATERIAIS E METODOS EXPERIMENTAIS

A metodologia utilizada para o desenvolvimento deste trabalho estd resumida no

fluxograma da Figura 13.

Figura 13- Diagrama de fluxo da metodologia empregada no trabalho
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O material estudado foi um aco de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) API 5CT P110
produzido pela VALLOUREC e MANNESMANN, o qual foi disponibilizado em forma de
calhas em parceria com o CENPES/PETROBRAS extraidas de um tubo possuindo 330 mm de

diametro externo e 14 mm de espessura, utilizado em revestimentos de pogos de petrdleo.

Figura 14- Calha de aco utilizado nos estudos

Na Tabela 2 tem-se a composi¢do quimica do aco API 5CT P110, que atende as
exigéncias da norma API 5CT (2011), a qual estabelece limites na quantidade de S e P: 0,03 %
de peso de P e S para tubos sem costura e 0,02% (peso) de P e 0,01% (peso) de S para tubos

com costura.

Tabela 2- Composiciao quimica do aco API 5CT P110

C Si Mn P S Ni Cr Mo Cu Al Vv Ti Fe

0,284 0,242 1,085 0,010 0,006 0,019 0,294 0,136 0,002 0,044 0,006 0,030 Balance

Fonte — Carrasco, 2013

Como analisado por Carrasco (2013), a microestrutura é composta principalmente por
martensita revenida, além disso, apresenta uma estrutura refinada tipica dos agcos ARBL e

coerente com o tratamento térmico previsto pela norma API 5CT (2011).

3.1.2 Corpos de Prova

Carrasco (2013) analisou e definiu a melhor condicao de corte e preparacdo dos corpos-
de-prova para os ensaios, que poderiam ser extraidos da parede do tubo ja conformado. Os
corpos-de-prova que melhor representam o material em operagdo sdo retirados da parede da
calha, conformada apds processo de fabricacdo, que inclui o tratamento térmico. Foram

retirados do centro da calha corpos-de-prova de tracdo de secdo circular segundo a norma
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ASTM E8M (2016), enquanto que as amostras retiradas das extremidades, direita e esquerda,
foram corpos de prova de tragdo compactos CT (compact tension) da mecanica da fratura.

Conforme a Fig.15.

Figura 15 - Retirada dos corpos de prova da calha
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Fonte - Carrasco, 2013.

As dimensdes dos corpos de prova do tipo CT (Compact tension), segundo a norma
ASTM E1820-13 (2015), utilizados para o estudo da tenacidade a fratura sao exibidas na Fig.

16, possuindo dimensdes nominais de 50x48x10mm.

Figura 16- Dimensoes do corpo-de-prova Compact Tension
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A fim de submeter os corpos-de-prova a condi¢cdes que se aproximem das reais, foi
necessdrio abrir uma pré-trinca por fadiga para conferir uma trinca suficientemente aguda e
estreita. O procedimento foi realizado utilizando-se de uma mdaquina servo-hidraulica MTS
810, utilizando o aplicativo MTS Fracture Toughness Test Ware com razdo de fadiga (R) de
0,1 e com capacidade maxima de 100 kN, localizada no laboratério de Metalurgia Fisica da

Universidade Federal do Rio Grande do Sul - LAMEF/UFRGS.

3.1.3 Corpos de Prova para Calibracio do Sistema de Queda de Potencial

Considerando o alto custo para a fabricac¢do dos corpos-de-prova do aco API5CT P110
e a limitagdo na quantidade de material disponivel no Laboratério, decidiu-se que durante o
método de calibragem do sistema de queda de potencial elétrico com uso do material citado,
foram usinados seis corpos de prova do aco API SL X65 de baixo custo, possuindo as dimensoes
mostradas na Fig.16, tendo, assim, a mesma geometria dos corpos de prova do aco utilizado

neste estudo, a fim de realizar uma calibragao mais precisa quanto possivel.

3.1.4 Equipamento Utilizado para os Ensaios de Tenacidade a Fratura Assistida pelo

Ambiente

O equipamento de testes utilizado, construido por Ledo (2012), utiliza o principio de
amplificacdo de forgas através de um brago de alavanca, geradas por um “peso morto”, que irdo
atuar no sentido de tracionar uma haste, carregando os corpos de prova durante os ensaios.
Além da estrutura fisica basica, o equipamento € composto por 4 células de cargas, para aferi¢dao
dos carregamentos impostos nos corpos de prova, células de protecdo catddica, garras de
acoplamento e pesos de ferro fundido, que servirdao de carregamento aos corpos-de-prova, como
mostra a Fig.17 (a). Através do braco de alavanca, obteve-se um fator de ampliagcdo de cargas
de 11,4:1. A Fig.17 (b) mostra detalhes da montagem da amostra sujeita a carregamento no
ambiente hidrogenado sob polarizacdo catédica. Os ensaios, portanto, foram realizados sob

controle de carga.
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Figura 17 - Equipamento utilizado nos ensaios de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente. (a) Vista

geral do equipamento; (b) Detalhes da montagem experimental
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Fonte — Leao, 2012

Para converter o sinal enviado pelas células de carga, modelo Reaccion CZC-5000 com
capacidade méaxima de 5 toneladas devidamente calibradas, a um valor conhecido de carga

utilizou-se o sistema de aquisi¢do de dados, HBM Spider 8. Para o tratamento das informacdes
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geradas pelo sistema, foi escolhido o software CATMAN 4.5, responsédvel pela comunicagao,

aquisicdo e tratamento de dados enviados.

3.1.5 Equipamento de Queda de Potencial por Corrente Alternada

Existem diversos métodos para andlise e medicao da propagacgao de trincas em materiais
metélicos. Dentre eles, podemos citar a utilizacao de clip-gages, ou a realizacdo de ensaios ndo
destrutivos. No entanto, a utilizacdo desses métodos se limita ao fato de que s6 podem ser
utilizados em ensaios realizados ao ar, sem a presenca de ambiente corrosivo ou apos o término
do ensaio, impossibilitando a anélise em tempo real do comprimento de trinca.

A técnica escolhida para monitorar o crescimento de trincas neste trabalho foi o de queda
de potencial, pois permite ser utilizado em uma variedade de ambientes, como em ambiente sob
protecdo catddica, e com leituras em tempo real, ainda apresentando uma excelente estimativa
do comprimento real de trinca. A escolha do mesmo € de grande relevancia quando o objetivo
€ obter leituras com pequenos erros se comparado ao tamanho real quando o monitoramento €
realizado a0 mesmo tempo em que € utilizado o sistema de prote¢do catddica para geracao de
hidrogénio, o qual o equipamento ndo influencia na producao de hidrogénio.

O equipamento ACPD, modelo CGM-7 produzido pela MATELECT, Figura 18, foi
desenvolvido para a determinagdo precisa do comprimento de trinca em materiais condutores.
O equipamento pode fornecer uma corrente alternada continuamente varidvel de até 5 A ao
longo de um intervalo de frequéncia de 0,3 a 500kHz, e ainda pode ser aplicado um filtro e
ganho ao sinal lido, sendo em nano ou microvolts. Ainda, o equipamento possui dois
amplificadores para aumentar a sensibilidade do sinal e diminuir os ruidos, exibindo os valores

lidos na prépria tela do equipamento ou através do software PDSsoft v1.0034.

Figura 18- Equipamento CGM-7 queda de potencial

Fonte — Matelect 1td,2008
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Os diversos componentes do sinal sdo representados por vetores que diferem em
magnitude e fase com relagdo aos outros. A teoria prevé que o vetor ACPD pura, Vacpp, gerada
pela passagem de uma corrente alternada através de um metal, apresentard uma diferenga de 45
graus em relacdo o vetor da corrente real aplicada a amostra. Ainda, a teoria também indica que
o vetor pick-up, Vpup, estd a 90° do vetor corrente do espécime. A resultante dos dois vetores é
o ACPD medido. A magnitude deste vetor ¢ geralmente a quantidade medida pela
instrumentagdo ACPD. A Fig.19 mostra dois comportamentos tipicos do vetor pick-up, uma
onde ndo hd influéncia de campos magnéticos externos, Fig. 19 (a), e outra apresentando

interferéncias, Fig. 19 (b).

Figura 19: Posicao vetorial relativa de sinais em estudos da ACPD. (a) Vetor Pick-up isento de

interferéncias. (b) Vetor picku-up com interferéncias

Y piup

v plup

'.l'l.'
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(a) (b)

Fonte: Matelect Itd, 2008

O vetor pick-up surge de interacdes entre os condutores de corrente e tensdo, o qual se
manifesta como um componente extra do sinal medido na ACPD. Este fendmeno pode ser
ignorado na medicdo, desde que se mantenha o mesmo posicionamento dos condutores de
tensdo e de leitura do sinal, caso contrario, erros significativos podem ocorrer em medicdes na
ACPD.

A parte resistiva (em fase) do sinal ACPD se situa ao longo do vetor corrente do
espécime, ou seja, eles partilham a mesma fase.

A Figura 20 ilustra o equipamento CGM-7 ligado ao corpo-de-prova onde os dois canais
do instrumento sdo utilizados, um monitora o regido da trinca, enquanto que o segundo € usado

como canal de referéncia.
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Figura 20 - Esquema de ligacoes para medicao de queda de potencial no corpo-de-prova
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I | O
=
———]
Eguipemento OFA-T
Tzbods corrante

Fonte — Adaptado de Matelect 1td,2008

Através do computador € possivel controlar os pardmetros € monitorar a iniciacdo de
trinca através de visualiza¢do grafica com o uso do software PDSoft v1.0034. A interface do
software € mostrada nas Figs. 21 e 22. A inserc¢do da férmula para a determina¢do do tamanho

de trinca € feita no software, que fornece uma aproximacao do tamanho de trinca real, Fig.22.

Figura 21- Interface do software PDSOFT
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componentes reais eY

e imagindrios do
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entrada: Corrente e

Frequéncia.

Fonte — PDSOFT, 2016
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Figura 22- Interface para insercio da equacio no software

Local para inser¢ao
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Resultado
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Fonte — PDSOFT,2016

3.1.6 Efeito Superficial e Frequéncia de Excitacao da Corrente Alternada

A técnica ACPD que utiliza uma corrente alternada (CA) € largamente confinada a uma
camada imediatamente adjacente a superficie do corpo de prova por um fendmeno chamada de
efeito superficial (Skin effect), ou seja, A. A espessura dessa camada é determinada pelas
propriedades elétricas e magnéticas da amostra e pela frequéncia da corrente alternada. Através
da Equacdo 11 € possivel calcula-la, adotando-se para o material em estudo o valor aproximado

de 0,4mm, valor estipulado no manual do fabricante para materiais ferrosos:

A = |2 D
wuf

Sendo que p corresponde a resistividade ((2m) do material, f a frequéncia (Hz) e u a
permeabilidade magnética (H.m™).

Ajustando a frequéncia é possivel escolher a profundidade do efeito superficial para a
amostra que serd ensaiada. Profundidades aceitdveis para acos de alta resisténcia s@o alcancadas
com baixas frequéncias, como pode ser observado na Figura 23. Para o aco em questdo foi

adotado 300 Hz, o que corresponde a profundidade da ordem de Imm.
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Figura 23-Efeito superficial Vs. frequéncia para varios materiais metalicos
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Fonte— Adaptado de Matelect, 2008

3.2 Procedimentos Experimentais

3.2.1 Calibracao do Sistema de Medicao de Propagacio de Trincas

O valor ACPD lido sem um referencial € de pouca utilidade para a determinacdo da
profundidade da trinca, exceto em sistemas cuidadosamente calibrados. E usual realizar uma
calibracdo antes do inicio dos testes, de modo que se possa definir uma sensibilidade a
alteracdes na profundidade da trinca.

A calibracdo pode ser feita utilizando-se um defeito introduzido artificialmente e
monitorando as mudancas resultantes na ACPD. O comportamento da curva de calibracdo deve
ser linear, portanto apenas um pequeno numero de leituras se faz necessério realizar. A
calibracdo também pode ser obtida usando o préprio corpo-de-prova, adotando-se também de
medidas Opticas e relacionando-as com os valores ACPD. Para cada espécime e tipo de material
deve-se ajustar a curva de calibra¢do do tamanho de trinca.

Portanto, na primeira etapa foram preparados seis corpos de prova do ago API 5L X65
com a mesma geometria das amostras do aco API 5CT P110. Posteriormente foi feita a abertura
de uma pré-trinca de fadiga e apds isso foi realizado o ensaio de tragdo com controle de
deslocamento monitorando o crescimento de trinca com o equipamento ACPD e com projetor

de perfis modelo HB16-3015.



59

3.2.2 Conexoes nos Corpos-de-Prova

E necessério realizar um minimo de quatro ligacdes elétricas em cada corpo de prova,
duas para corrente e duas para tens@o. Ainda, € essencial obter um bom contato elétrico entre o
contato e o corpo de prova, sendo usual usar contatos soldados ou aparafusados. As
configuracdes de conexdes variam para diferentes tipos de amostras. Neste trabalho foram
testadas duas configuracgdes, Fig.24, com o propdsito de identificar a que representava a melhor

sensibilidade ao sinal ACPD.

Figura 24- Diferentes conexdes feitas no corpo-de-prova. (a) Tensao de referéncia e tensao de trinca

proximo ao entalhe lateral; (b) Tensao de trinca e tensao de referéncia no topo.
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Fonte — Autoria prépria
As diversas configuragdes de corpos-de-prova utilizados em estudos de mecanica da
fratura sdo adequadas a técnica de queda de potencial. Neste trabalho foram utilizados corpos-
de-prova do tipo CT e a soldagem dos contatos elétricos ao espécime, em uma das

configuracdes testadas, foi feita de acordo a Fig.25.

Figura 25-Corpo de prova do aco API 5L X65 com os condutores fixados por solda

Fonte - Autoria prépria
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As configuracdes das conexdes adotadas neste trabalho seguem como indicado por
Santos (2016), onde duas conexdes sdo para corrente e quatro para tensoes. E feito a leitura do
sinal de tensdo de um local isento de trinca como referéncia e da regido da trinca. O sinal de
referéncia foi utilizado como pardmetro de comparagdo durante a determinac¢do do tamanho de
trinca. Na Fig.26 sdo ilustrados os parametros controlados no teste ACPD e o efeito superficial.
Sendo V¢ a tensdo medida na regido de crescimento de trinca, Vr a tensdao medida na regido

isenta de trinca.

Figura 26-Esquema dos valores de interesse no teste ACPD
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Fonte — Autoria prépria

Como as conexdes sao um fator chave para obtencdo do sucesso nas medidas ACPD,
foram tomadas algumas precaucdes:

e O espacamento entre as conexdes de tensdes deve ser as mesmas;

e Devem-se evitar os cantos e bordas do corpo de prova na fixagao dos fios, que, devido
ao efeito de canto ou borda diminui drasticamente a densidade do fluxo de corrente,
adotando-se distancias maiores (>2A) que o valor obtido de efeito superficial;

e A profundidade dos furos para fixacao dos fios deve ser duas vezes maior que o efeito
superficial, (>24);

e Evitar cabos muito longos, minimizando, assim, a impedancia do cabo e problemas

relacionados a pick-up induzido.
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A Figura 27 exibe as distancias estabelecidas entre as conexdes para 0s ensaios:

Figura 27- Posicionamento dos furos de fixacio dos fios na amostra
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Fonte — Autoria propria

3.2.3 Pré-trinca de Fadiga

Inicialmente, para a calibra¢do do equipamento ACPD, foi necessério abrir uma pré-
trinca de fadiga no corpo de prova com o objetivo de estimar precisamente uma medida inicial
de comprimento de trinca e relaciond-lo com a diferenca de potencial. O processo foi realizado
utilizando-se de uma maquina servo-hidraulica MTS 810 com clip gage acoplado ao corpo-de-
prova, razao de fadiga (R) de 0,1 e com capacidade maxima de 100KN, instalada no Laboratorio
de Ensaios Mecénicos da Unidade Académica de Engenharia Mecanica do Centro de Ciéncias
e Tecnologia da Universidade Federal de Campina Grande.

A abertura da pré-trinca foi monitorada com o equipamento de ACPD para verificar a
propagacdo de trinca. Apds isso, o corpo-de-prova foi submetido a um teste de tragdo sob
controle de deslocamento com velocidade de Imm.min’!. Foram registrados diversos pontos
enquanto a amostra era rompida, como exibido na Fig. 28.

O perfil foi medido utilizando-se o Projetor de perfil modelo HB16-3015 e as 4reas, com

a varia¢do no tamanho de trinca calculadas através do software Origin Pro8®.
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Figura 28-Detalhe do rompimento do CP durante ensaio de rasgamento

Fonte — Autoria prépria

Monitorando-se a elevacdo de potencial e comparando-o com um potencial de
referéncia, o tamanho de trinca pode ser determinado utilizando-se uma curva de calibracdo

para a geometria do corpo-de-prova em teste.

3.2.4 Pré-carregamento de Hidrogénio por Polarizacao Catédica

Antes do inicio dos testes de tenacidade, os corpos-de-prova passaram por um processo
de dopagem numa célula de protecdo catddica construida por Carrasco (2013), como exibida
na Figura 29, em que o hidrogénio foi introduzido catodicamente nas amostras via difusdo pelo
gradiente de concentracdo de hidrogénio entre a superficie e a matriz metdlica do corpo de
prova. O carregamento de hidrogénio foi realizado sob potencial de -1300mVagagci, que é
semelhante ao utilizado nos testes de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente utilizando a
técnica step loading. Nesta etapa, os corpos de prova ndo foram carregados mecanicamente €
mantidas no banho durante tempo suficiente (144 horas) para que o material fosse saturado com

hidrogénio.
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Figura 29- Pré-carregamento de hidrogénio nos corpos-de-prova

Fonte - Autoria Propria

A escolha do potencial deu-se a partir de resultados obtidos em pesquisas anteriores.
Carrasco (2013) estabeleceu a suscetibilidade do aco a fragilizacdo por hidrogénio,
demonstrando que potenciais mais negativos do que -950mV agagc1 sdo donosos para o aco e
que o potencial quanto mais catdédico mais dtomos estdo disponiveis para solubilizar no
reticulado e gerar processos de degradacdo. Portanto, com o objetivo de simular uma condi¢do
de superprotecdo catddica, todos os ensaios foram feitos sob potencial de -1300mV agagct , j&
analisado por Carrasco (2013) e reportado como a condi¢do mais suscetivel a degradacao

provocada por hidrogénio.

Figura 30- Esquema do sistema utilizado para polarizacio catédica
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A configuracdo de polarizacao catddica, mostrada na Figura 30, foi constituida de uma
fonte de alimentacdo Politerm modelo POL-16, contra-eletrodo de titdnio que serviu como
anodo, eletrodo de referéncia de Ag/AgCl e multimetro digital para leitura do potencial medido
em relacdo ao eletrodo de referéncia e a amostra.

O tempo de saturagdo € um fator de extrema importancia, pois um tempo menor nao
promovera a saturacdo de todas as armadilhas e defeitos, e um tempo maior, semanas ou meses,
poderd provocar trincamentos no aco sem a aplicagdo de nenhuma carga, o que caracteriza,
porém, outro processo de degradac@o por hidrogénio. Carrasco (2013) através de testes de
permeacao utilizando o mesmo material em estudo neste trabalho obteve o tempo minimo para
a saturacao dos corpos-de-prova, como mostrado na Tab.3. No entanto, para a determinagdo
desse tempo nao foram considerados os efeitos dos depodsitos calcdrios precipitados na
superficie do aco que dificultam o processo de difusdo de hidrogénio no mesmo, portanto esse
tempo foi extrapolado para 144 horas a fim de garantir uma situacdo mais critica para o aco e
saturacao mais completa e uniforme. Por outro lado, ndo é necessario que todas as armadilhas
estejam saturadas com hidrogénio, ja que uma certa quantidade € suficiente para que, devido ao
gradiente de tensoes, o hidrogénio migre em direcdo a ponta da trinca durante o ensaio sob

carregamento mecanico.

Tabela 3- Tempo de saturacao do corpo de prova do tipo Compact Tension

Potencial(mV/agagct) Corpo-de-prova Espessura (mm) tsat (h)
-1300 Compacto 10,0 106

Fonte - Carrasco, 2013

3.2.5 Ensaios de Tenacidade a Fratura Assistida pelo Ambiente

A avaliacdo da tenacidade a fratura assistida pelo ambiente do aco API SCT P110 foi1
feita através de ensaios de tenacidade a fratura em corpos-de-prova do tipo CT (Compact
Tension) da mecanica da fratura, utilizando a técnica step loading com incremento de
carregamento realizados de acordo com a norma F1624-12 (2012), que define o método para
avaliacdo da fragilizacao por hidrogénio.

Os corpos-de-prova, nestes ensaios, foram submetidos a tragdo no equipamento

desenvolvido por Ledo (2012) com passos crescentes de carregamento até o inicio do
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crescimento de trinca, sendo submetidos, simultaneamente, a polarizacio catddica sob potencial
de -1300mV em relacdo ao eletrodo de referéncia de prata/cloreto de prata (Ag/AgCl).
Durante um tempo definido (144 horas) ,antes do ensaio, as amostras foram imersas em
dgua do mar sintética preparada de acordo com a norma ASTM D1141-98- R13 (2013) com o
proposito de saturd-las com hidrogénio produzido devido a protecdo catédica e no decorrer do
ensaio sob carga permaneceram imersas em dgua do mar e polarizadas catodicamente até que
ocorra o inicio do crescimento de trinca. Os experimentos foram interrompidos quando foi
detectado a iniciac@o de trinca nos corpos-de-prova pelo equipamento de queda de potencial.
Neste trabalho foi utilizada a solu¢do padrao de d4gua do mar sintética preparada segundo
a norma ASTM D1141-98- R13 (2013). A composi¢do quimica € apresentada na Tabela 4,
sendo o que o pH foi ajustado para permanecer em torno de 8,2, ou seja, basico, uma condi¢ao
semelhante a encontrada no ambiente quando este aco estd em servigo. Isso foi feito utilizando-

se 0,1M de NaOH.

Tabela 4- Composicao quimica da dgua do mar sintética

Composto Quimico Concentragdo (g/1)

NaCl 24,53
MgCl, 5,20
NaxSo4 4,09
CaClz 1,16
KCl 0,695
NaHCO:3 0,201
KBr 0,101
H3BO3 0,027
SrClx 0,025
NaF 0,003

Fonte: ASTMD1141-98-R13, 2013

3.2.6 Perfil de Carregamento

O perfil de carregamento imposto aos corpos de prova deveria ser escolhido com base
na dureza do material. Carrasco (2013) obteve a dureza do aco, em estudo, através de ensaios
de dureza Rockwell C, obtendo uma média de 28,4 HRC. Portanto, como ilustrado na Fig. 31,
o perfil escolhido seria de 10 /5 / 2, 4. Onde, de acordo com a norma ASTM F1624 (2012)

tem-se um carregamento descrito da seguinte forma: 10 passos de carregamento com
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incremento de carga em 5% em relagdo a carga Prrsa cada duas horas, seguidos de 10 passos
de carregamento com incremento em 5% em relagdo a carga Prrs a cada quatro horas.
Entretanto, a norma estabelece estes perfis de carregamento para agos com durezas superiores
ao do aco estudado neste trabalho (>33 HRC), sendo necessério portanto, neste caso, um tempo
maior entre os passos para que o hidrogénio difunda em frente a ponta da trinca e possa causar
danos. Sendo assim, foi estabelecido nos ensaios realizados, carregamentos em 20 passos com
incrementos de 5% em relagdo a carga Prss, a cada oito horas, totalizando a carga Prrs. Portanto,
o perfil empregado foi de: 20/5/8, ou seja, 20 passes de carregamento com incremento de carga

de 5% em relacdo a carga Prrsa cada oito horas.

Figura 31- Perfil padrao de carregamento com passo incremental
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Fonte - ASTM F1624-12, 2012, p. 5

O valor de carga de fratura rapida (Prss) € determinado no ensaio de tracdo para a carga
do limite de resisténcia a tracdo (Or). Este valor foi determinado em trabalho anterior, Carrasco
(2013), seguindo a norma ASTM E8M (2016): or= 977 MPa e, entdo, Prrs = 13000N. A
sequéncia de carregamentos segue abaixo:

1. Pela norma ASTM F1624 (2012), eleva-se o valor de Prrs em 10%, determinando,
assim, o valor de carga maxima, PuAx; neste estudo fixamos Pmix= Prss = 13000N.

2. Logo, com a carga inicial Pi = 1300N, inicia-se o ensaio e ap0s aplica-se 5% de PuAx
ao corpo de prova;

3. Apés o tempo de carregamento para a carga anterior definida de acordo com a dureza

do corpo de prova, aplica-se mais 5% de Pmix ao corpo-de-prova, esperando passar o

novo tempo de carregamento;
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4. Depois de sucessivos acréscimos de carga, o corpo-de-prova deve romper em um valor
abaixo de Prrs, chamado Py. Com o valor de Py, recomega-se o procedimento a partir
do item 2. Entretanto o valor de carregamento no novo corpo de prova serd de 5% de
P

5. O valor de Pc é determinado quando a diferenca entre dois valores de Py, for menor que

5%.

3.2.7 Analise Fractografica

A andlise da superficie de fratura dos corpos de prova Compact Tension apds 0s ensaios
de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente foi realizada por meio de microscopia eletronica
de varredura (MEV), utilizando um microscépio modelo Shimadzu SSX-550. O objetivo da
andlise foi obter informagdes sobre o modo de fratura e dos micromecanismos envolvidos na
fratura do material. As imagens foram capturadas nas regides fraturadas logo apds a trinca de
fadiga, na regido de interface entre esta e a fratura. Os corpos de prova foram limpos com dgua
e detergente, logo apds com acetona e secos ao ar, a fim de remover os produtos expostos

naquela regido.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

Neste capitulo sdo apresentados e discutidos os resultados obtidos no trabalho.
Primeiro, sdo mostrados os resultados da calibragem do equipamento de queda de potencial
(CGM-7) ACPD, utilizado para monitorar a iniciagdo e o crescimento de trincas subcriticas nos
acos da classe API SL X65 em corpos-de-prova do tipo CT (Compact tension) da mecanica da
fratura. A contribuicio dessa fase foi identificar a variacdo de tens@o por milimetro associado
com a geometria do corpo-de-prova, a melhor maneira para a conexdo dos fios ao corpo-de-
prova, garantindo uma maior sensibilidade ao sinal e identificar o momento de iniciagdo de
trincas.

Em seguida, utilizando-se o equipamento ACPD previamente calibrado, pdde-se avaliar
0 Kmac do agco API 5CT P110 através de testes padronizados de acordo com a norma ASTM
F1624-12 (2012) (Step loading) por controle de carregamento, e, por fim, discutir os resultados
obtidos.

4.1 Calibracao do Sistema ACPD para Determinar a Propagacio de Trincas

4.1.1 Medidas do Tamanho de Trinca

A Figura 32 exibe as duas conexdes feitas nos corpos-de-prova. Na configuracio
representada pela Figura 32(a) a leitura do sinal € feita proximo ao entalhe e na Figura 32(b), a

leitura do sinal € feita na parte superior do corpo-de-prova.

Figura 32 - Diferentes conexdes feitas no corpo-de-prova. (a) Configuracio com leitura de sinal préximo

ao entalhe; (b) Configuracio tipica com aquisicio de sinal de referéncia.
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Fonte — Autoria prépria

Dentre as configuracdes analisadas, a melhor sensibilidade ao sinal ACPD foi obtida na
configuracdo representada pela Figura 32 (a), em que a variagdo do potencial com a varia¢ao
do comprimento de trinca foi maior do que na outra configuracio. A resposta a interferéncia na
densidade do fluxo de corrente na superficie do corpo-de-prova préximo ao entalhe foi de
melhor qualidade, apresentando uma variacio média de 0,0702 uV.mm'. Na segunda
configuragdo, Figura 32 (b), foi obtida uma varia¢do de 0,0202uV.mm'. Como relatado por
Santos (2016), as conexdes sdo um fator chave para o sucesso da medida ACPD. Conexdes mal
posicionadas afetardo o resultado medido, apresentando maiores erros. Conexdes para leituras
do sinal feitas no topo do corpo-de-prova ou relativamente distantes do local de propagacdo de
trinca, mostraram menor sensibilidade a variacdes na diferenca de potencial, e essa reducao na
sensibilidade acaba incorporando erros e até tornando imperceptivel a propagacao da trinca,
como relatado por Belloni et al., (2010). Escolhida a melhor configuracio para os ensaios de
tenacidade a fratura assistida pelo ambiente, partiu-se para o ensaio de calibragem.

O ensaio foi feito a partir da escolha das melhores conexdes que garantiam a melhor
sensibilidade ao sinal, portanto, foi adotada a configuragdo representada na Figura 32(a). A
Figura 33 (a) mostra um corpo-de-prova usado para o ensaio de calibracdo ap6s rompimento,
medi¢do “post-mortem” da superficie de fratura do CP para checar os tamanhos de trinca. Este
ensaio foi realizado sob controle de deslocamento numa taxa de 1 mm.s'. Maiores detalhes na
Fig.33(b), a qual pode-se observar que a amostra do agco API 5L X65 apresenta uma fratura de

carater duactil.
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Figura 33-Corpo-de-prova do aco API 5L X65 rompido apos ensaio de calibracio. (a) superficie de

fratura; (b) diferentes tamanhos de trinca medidos (pelo projetor de perfis) apds ensaio.
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Fonte — Autoria prépria

O grafico da Figura 34 (perfil dos diferentes comprimentos de trincas medidos no corpo-
de-prova) ilustra o comportamento obtido logo apds o rompimento do corpo-de-prova através

do projetor de perfil e tragcados no Origin pro8.

Figura 34- Perfil dos diferentes comprimentos de trincas medidos no corpo-de-prova
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Foram feitas védrias medi¢des em pontos ao longo da linha que demarca o comprimento
inicial de trinca e o comprimento final, objetivando uma maior precisao do comprimento destes.
O proposito desta etapa do trabalho foi determinar o comprimento inicial de trinca real (ao,
medido pelo projetor de perfis) e associar a leitura de queda de potencial na ACPD, ou seja,
AEag. Ao mesmo tempo determinar o comprimento final de trinca real (ar, medido pelo projetor
de perfis) e associar a leitura de queda de potencial no ACPD, ou seja, AEas. Com isto podemos
determinar a variacdo de AE; por milimetro de comprimento de trinca. Portanto, foram
encontrados 0,0702 uV.mm'! para o AEr, este associado com o componente real do sistema de
queda de potencial, e AE;; de 0,0805 pV.mm, o qual esta associado com a componente
imagindria.

Como descrito por Santos (2016), conhecida a tensdo referente ao comprimento de
trinca, subtraindo-se da tensdo de referéncia (Vr) a tensdo de trinca (Vr) e dividindo-se pela
tensdo correspondente a variagdo para 1 mm de trinca (AE;), tém-se uma equagao para o calculo
do tamanho de trinca.

Foram registrados diversos pontos durante o ensaio e a partir dos dados obtidos,
podemos chegar as seguintes equagdes para o cilculo do comprimento de trinca: Equagao (12)
e (13), em que VteVr correspondem, respectivamente, a tensdo de trinca e a tensdo de
referéncia e a, e a; equivale ao comprimento de trinca obtido pela resposta do componente real
e o tamanho de trinca obtido pela resposta do componente imagindria, respectivamente. Os
denominadores realizam o ajuste quando a medicdo € realizada via componente real ou via

componente imagindria da tensao.

Vt—Vr (12)
% =70,0702

Vt—Vr (13)
% =7,0805

Os resultados mostrados na Tabela 5 correspondem ao tamanho real de trinca obtido
com o projetor de perfis, em comparacdo aos resultados calculados com as equacdes (12) e (13),
respectivamente. Na Tabela 5 estdo os valores medidos, nos quatro pontos demarcados no
corpo-de-prova com o projetor de perfis, de acordo com a componente real e o valor medido de
acordo com a componente imagindria. O desvio padrao foi obtido a partir da raiz quadrada da

variancia.
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Tabela 5— Tamanho de trinca

Valor medido (mm) Valor medido (mm)
Tamanho real (mm)
Componente real Componente imaginéria
4,39 4,30 4,31
5,61 4,93 5,01
4,47 5,25 5,30
5,73 5,55 5,48
Desvio padrao médio (%) 253 250

Fonte — Autoria prépria

O menor desvio padrdo apresentado ocorreu com a medic¢do feita com a componente
imagindria. E importante notar que nenhuma equag@o proposta na literatura, Santos (2016) e
Saguy e Rittel (2007), relacionam esse componente no calculo do tamanho de trinca, isso devido
aos erros tipicos associados, ja que a magnitude da componente imagindria corresponde a soma
dos erros provocados por fatores externos e internos, como o pick-up indutivo, entre outros.

A precisdo desta metodologia foi investigada através do cédlculo do Erro Quadratico
Médio (EQM), que € utilizado como medida do erro da previsdo, o qual se apresentou menor
para a componente imagindria. A Tabela 6 apresenta os valores de EQM, relativos aos dados

apresentados na Tab.5.

Tabela 6 - Valores de EQM

Vetor EQM (mm)
Componente real 0,34
Componente imaginaria 0,19

Fonte — Autoria prépria

Nos gréficos da Figura 35 e 36 sdo apresentados os valores de comprimento de trinca
obtidos durante o ensaio. O grifico da Figura 35 mostra a relacdo do comprimento da trinca
com a componente real da tensdo, enquanto que o grafico da Fig.36 apresenta a relagdo com a
componente imagindria. Os resultados mostram-se com pouca dispersao, comprovando a

eficdcia da equacao para o célculo do tamanho de trinca.
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Figura 35-— Relacao do comprimento de trinca com a componente real do sistema ACPD
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Figura 36— Relacido do comprimento de trinca com a componente imaginaria do sistema ACPD
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Como o comportamento da propagacdo da trinca ndo se deu de modo uniforme, efeito

de tunelamento, em que o comprimento de trinca € maior no centro do corpo-de-prova, o
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equipamento mostra uma média dos comprimentos de trincas, sendo os resultados um pouco
dispersos se comparados com a medida feita pelo projetor de perfis. Como relatado por Fonseca
et al., (2014) o equipamento de queda de potencial € altamente preciso, e os valores
apresentados pelo projetor de perfis apresentam erros. Portanto, para efeitos de comparagao,
ndo deve ser descartado o erro mdximo permissivel, pois até o clip gage utilizado em pesquisa,
pelo mesmo, simultaneamente com o equipamento de queda de potencial mostrou resultados
bastante dispersos, sendo as medidas tomadas pelo equipamento ACPD mais precisas.

A magnitude da componente imagindria afeta diretamente o comprimento real de trinca.
A magnitude desta componente depende de alguns fatores, como movimentacdo dos fios
durante o ensaio devido ao carregamento, mesmo que sejam imperceptiveis a olho nu, assim
como variacdes na temperatura ambiente, como foi visto por Belloni et al.,(2002), que relataram
mudancas 0,8 uV/K, e que representam erros durante a medi¢gdo ACPD e, portanto, ndo devem
ser tomados como base para a medi¢do do comprimento de trinca. Ainda, os ensaios de
tenacidade a fratura assistida pelo ambiente sdo relativamente longos, podendo no decorrer do
ensaio introduzir erros na leitura ACPD que serdo incorporadas junto ao componente
imagindrio do sistema ACPD, como o fendmeno pick-up, onde tem sua magnitude alterada pela
presenca de campos elétricos produzidos por outros equipamentos localizados no laboratoério,
interferéncia de aparelhos celulares, alteracdao no posicionamento dos cabos quando estiver
ocorrendo a separagdo das faces da trinca e a consequente movimenta¢do dos cabos.

Por outro lado, a magnitude do vetor real € dependente da magnitude da componente
imagindria, sendo afetada pelos erros associados, que inclui, acima de tudo, as limitagdes na
geometria das amostras ensaiadas, onde, provavelmente, pode ndo haver espaco suficiente na
superficie para que a densidade do fluxo de corrente flua uniformemente. Por exemplo, sendo
monitorado, por exemplo, em locais em que o gradiente de densidade de fluxo é menor. Utrata
e Enyart (2016) analisaram essa hipotese testando diferentes amostras com a variacdo da
espessura das mesmas.

A natureza e a forma das trincas também apresentam papel importante na medicao
ACPD. Trincas do tipo intergranular mostraram-se complexas para medir-se com precisao, ou
entdo, trincas pequenas que mostram erros maiores caso se pretenda medir com exatiddo.
Apenas ocorrerd variacdo na queda de potencial quando houver afastamento das faces da trinca,
ou seja, quando ocorrer a interrupg¢ao do curto-circuito.

Neste trabalho, o comportamento apresentado pela magnitude da componente
imagindria foi contrario ao indicado na literatura técnica, que deveria ser menor do que o valor

da componente real. Este fato pode ter sido provocado pelo entalhe localizado préximo a
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superficie superior do corpo-de-prova, ja que a amostra foi duplamente entalhada, possuindo
um maior numero de “barreiras”. Esse fato pode ser comprovado comparando-se com os valores
obtidos para a tensdo de referéncia, onde a componente imagindria se comportou com valores
proximos a componente real, enquanto que os valores lidos para a tensdo de trinca se

comportaram bem distantes, como exibido na Tab.7.

Tabela 7- Valores dos sinais lidos durante o ensaio

Tensao de referéncia (Vr) uV Tensao de trinca (Vi) uV
Componente real Componente Componente real Componente
imagindria imagindaria
0,1109 -0,1361 0,4131 -0,4836
0,1114 -0,1358 0,4577 -0,5379
0,1120 -0,1357 0,4812 -0,5609
0,1146 -0,1388 0,5048 -0,5748

Fonte — Autoria prépria
4.1.2 Determinacio do Inicio de Crescimento de Trincas

O grafico obtido apds o ensaio de calibragem € exibido na Figura 37. No inicio do
ensaio, ocorreu um pequeno aumento no valor do potencial lido, sendo esse aumento devido ao
afastamento das faces da pré-trinca de fadiga ocorrendo a elimina¢@o do curto-circuito entre as
faces naquela regido.

Por outro lado, observa-se um decaimento de cerca de 174uV.mm'1, no valor da
diferenga de potencial medida no inicio do ensaio, devido ao embotamento (deformagdo
plastica localizada) da ponta da trinca, ocorrendo alteracdes na resistividade e na
permeabilidade magnética. A deteccao do inicio do crescimento de trinca € influenciada pela
frequéncia de excitagcdo da corrente alternada, e ocorre em geral no ponto minimo de queda de
potencial. Portanto, para baixas frequéncias, em torno de 150 Hz, o inicio de propagacao se da
no ponto minimo de queda de potencial, enquanto que para altas frequéncias, a inicia¢do pode
ocorrer antes que se atinja o ponto minimo. Okumura et al., (1981), verificaram em seus estudos
o efeito da tensdo pldstica e eldstica na frente da ponta da trinca. Observaram que a variacio do
valor de queda de potencial ndo € s6 influenciada pela extensdo da trinca, mas também pelo

efeito da tensdo eldstica e plastica na permeabilidade magnética e resistividade do material.
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Figura 37- Decaimento no potencial durante embotamento da ponta da trinca.
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Na Figura 37, inicialmente hd um aumento na queda de potencial devido a eliminacio
no curto-circuito provocado pelo afastamento das faces da pré-trinca, sendo indicado por P;.
Logo ap6s ocorre um decaimento, ponto P>, devido, inicialmente, a deformacgdo eldstica na
ponta da trinca, o fim desse processo € caracterizado por um leve aumento na queda de
potencial, P3. A seguir, ocorre 0 embotamento da ponta da trinca e a formagdo de uma regido
plastica com a queda de potencial. Por fim, inicia-se o crescimento da trinca quando o valor do
potencial atinge o ponto minimo no gréfico, P4, aumentando o valor da diferenca de potencial.
Observacgodes similares forma reportadas por Okumura et al., (1981) e Gibson (1987).

O processo de embotamento resulta necessariamente num comprimento do percurso e,
ainda, a regido adjacente a ponta da trinca também sofre intensa deformacao plastica. De acordo
com Okumura et al., (1981), para explicar a ocorréncia desse ponto minimo antes do inicio do
crescimento de trinca e sua dependéncia com a frequéncia é necessario considerar a influéncia
das propriedades magnéticas do material frente a ponta da trinca.

O efeito do embotamento pode ser interpretado através da equagdo para o cdlculo do

efeito superficial: o efeito da deformacao na resistividade € pequeno para o aco na temperatura
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ambiente, no entanto, a permeabilidade magnética € altamente sensivel a deformacao plastica e
diminui rapidamente para alcancar um valor estdvel de ps. Como resultado, o efeito superficial
efetivo na ponta da trinca aumenta. No entanto, a regido deformada plasticamente aumenta mais
rapidamente do que o efeito superficial efetivo. A partir dai, o efeito superficial efetivo nao é
afetado mais pelo embotamento.

Os estdgios iniciais de embotamento e o efeito da plasticidade na permeabilidade
magnética e no efeito superficial efetivo sdo dominantes e, portanto, a queda de potencial
diminui quando a zona de tensao intensa ultrapassa o efeito superficial efetivo; a contribuicao
do comprimento de trinca torna-se dominante, fazendo com que o QP aumente.

O valor do potencial voltard a aumentar a partir desse ponto minimo quando o efeito
superficial efetivo for igual a regido deformada plasticamente, em magnitude, entrando em

equilibrio.

4.1.3 Analise dos Parametros: Corrente e Frequéncia

Foram variados os dois parametros, corrente e frequéncia, para adotar uma configuracao
que registrasse a maior sensibilidade ao crescimento de trinca. Com aumento da frequéncia,
deixando-se a corrente fixa, iniciando em 300Hz até 1000Hz, pdode-se constatar que houve uma
reducgdo na tensao de trinca, isso ocorre porque em elevadas frequéncias o efeito superficial se
torna maior, o que provoca uma menor sensibilidade na regido onde estd propagando a trinca,

os dados estdo apresentados na Tabela 8.

Tabela 8— Efeito da frequéncia na tensao de trinca

Frequéncia (Hz) | Tensao de trinca

(VO uVv

300 0,0543

400 0,0514

500 0,0453

600 0,0411

700 0,0378

800 0,0359

900 0,0326

1000 0,0309

Fonte: Autoria propria
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Com a alteracdo da corrente o efeito foi contrario, ocorrendo maior tensdo de trinca,
como era esperado.

Os parametros escolhidos para a configuragdo ACPD, 1,5 A e 300Hz, foram adequados
para o material utilizado, pois os agos carbono apresentam boa condutividade, tendo tensdes
superficiais elevadas, e acima de tudo, o inicio da propaga¢do da trinca € identificado no ponto
minimo de queda de potencial para frequéncias baixas. Comparando-se, por exemplo, com agos
inoxiddveis, € preciso maiores valores de corrente e frequéncia, ja que estes possuem menores
tensdes superficiais por serem materiais menos condutores, como pode ser visto na Fig. 23.

A utilizagdo de baixas frequéncias para os acos € atribuida principalmente a alta
permeabilidade magnética que eles possuem, tendo efeito superficial significativo com baixas
frequéncias, se comparado com outros tipos de materiais, como ligas de titdnio e cobre. A

utilizacdo de altas frequéncias pode mascarar o ponto de iniciagdo de trinca, com um elevado

efeito superficial.

4.2 Ensaios de Tenacidade a Fratura Assistida pelo Ambiente

Os ensaios de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente (step loading) foram
realizados em dgua do mar sintética com os corpos-de-prova dopados submetidos a prote¢ao
catédica sob potencial de superprotecdo de -1300mVagagci. Esse potencial promove uma
elevada formacdo de hidrogénio superficial gerando, assim, condi¢des bastante favordveis para
o surgimento de problemas no aco, como fragilizacdo por hidrogénio. Esta condi¢do de
superprotecdo ocorre na pratica devido a problemas operacionais, quando os componentes
utilizados na industria petrolifera sdo protegidos catodicamente.

Através destes ensaios foi possivel determinar o carregamento necessdrio para dar inicio
a propagacao de trincas no agco API 5CT P110 no ambiente estudado, os quais foram realizados
em duas baterias com trés corpos-de-prova por bateria, reduzindo o carregamento em cada
amostra para determinar, com maior precisao, a tensdo limiar de propagacao de trincas (Kinac).

Os resultados para a primeira bateria de ensaios estdo apresentados na Tabela 9,
enquanto que na Tabela 10, estdo os resultados referentes a segunda bateria. Os resultados sao
apresentados na forma de valores de Kmac* (Kmac provisoério), correspondendo ao Kmac de
iniciagdo subcritica de trinca obtido em cada ensaio. Também sdo apresentados os valores de

tensdo no momento de iniciagdo de trinca e a carga de inicio de propagacao de trinca.
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O tempo total do ensaio corresponde ao somatorio do tempo utilizado para dopagem do
corpo-de-prova, 144 horas, com o tempo durante o ensaio ou aplicacdo de carregamentos até a

iniciacdo de trinca.

Tabela 9- Resultados da 12 bateria de ensaios

Tempo total Carga em Tensdo de Cargade Kmac*  Numero
do ensaio passos (N) iniciacdo de iniciacdo (MPa\/rn) de passes
(Horas) trinca (MPa) N)
CP1 208 1300,00 138,49 10387,12 38,5 8
CP2 294 519,35 132,09 9906,75 36,7 19
CP3 302 495,33 133,95 1004996 37,29 20

Fonte: Autoria prépria

Tabela 10- Resultados da 22 bateria de ensaios

Tempo total Carga em Tensdo de Cargade Kmac*  Numero
do ensaio passos (N) iniciagdo de iniciagio (MPaVm) de passes
(Horas) trinca (MPa) (N)
CP4 206 1300,00 139,81 10485,00 38,92 8
CP5 293 524,25 133,14 9986,076 37,07 19
CP6 296 499,30 126,62 9497,00 35,25 19

Fonte: Autoria propria

Os resultados, da Tabela 9, mostram uma redug@o no carregamento necessario para dar
inicio a propagacdo de trincas nos CP2 e CP3 com relacdo a CP1, porém nio tdo expressiva no
CP3 quanto em CP2. A norma ASTM F1624-R12 (2012) determina que o terceiro corpo-de-
prova, em uma mesma bateria, iniciard a propagacdo de trinca com uma tensdo inferior a
amostra anterior, no entanto ocorreu o inverso. Isso ndo torna o ensaio invélido, pois o valor da
carga de iniciacdo determinado na segunda bateria para o CP6 foi bem préximo do valor
encontrado para o CP3 da primeira bateria.

Na segunda bateria, cujos resultados estdo apresentados na Tabela 10, o carregamento
de inicia¢do também apresentou decaimento com a reducdo do carregamento por passes, sendo
obtido o carregamento minimo de 9497N e Kmac* de 35,25 MPa\vm. A reducio da carga de

iniciacdo nos ensaios posteriores, CP5 e CP6, na mesma bateria, pode ser atribuida ao maior
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tempo em que a amostra permaneceu sob efeito do hidrogénio gerado no sistema de prote¢ao
de catddica.

O tempo de inicio e a propagacao das trincas sdo altamente dependentes da concentragdo
de hidrogénio no aco, logo um maior tempo de ensaio acarreta em maior concentracdo desse
elemento no interior da amostra e, consequentemente, a degradacdo tende a ser mais intensa,
fazendo com que uma maior quantidade de hidrogénio seja, absorvida pelo ago e difundida para
regido frente a ponta da trinca, e, devido a imposi¢ao do carregamento, o potencial quimico do
hidrogénio € alterado, passando a ser muito alto em regides sob o efeito de tensdes hidrostaticas
de compressdo e muito baixas em regides hidrostética de tracdo, ou seja, regides comprimidas
sdo esvaziadas enquanto que regides tracionadas sao preenchidas (TAHA e SOFRONIS, 2001).

Na presenca de trincas em corpos de prova pré-trincados por fadiga ocorre o aumento
de solubilidade e taxa de difusdo fazendo com que o hidrogénio tenha uma maior tendéncia em
mover-se para frente da ponta da trinca em decorréncia da existéncia do campo de tensdes
elésticas criado pelo estado triaxial de tensdes e da presenca da zona plastica naquela regido
(GINGELL, 1997). Quando a quantidade de hidrogénio atinge um nivel critico, a trinca pode
nuclear e propagar.

Na Figura 38 observa-se a curva de carregamento, carga versus abertura das faces da
trinca (CMOD), do aco API 5CT P110, em ensaio de tenacidade a fratura a temperatura
ambiente para trés corpo-de-prova do tipo C(T) testados ao ar (Carrasco,2013). Os corpos-de-

prova usados tinham as mesmas dimensodes dos usados no presente trabalho.

Figura 38- Curvas carga contra CMOD
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Pela andlise desta figura Carrasco (2013) determinou o valor critico médio do CTOD
(CTOD de maxima carga), ou seja, cerca de 6c = 0,4mm, para uma carga maxima média,
Pmax=30590N. Por outro lado, pela mesma Fig.38, podemos estimar que o CTOD (6c) de
iniciacdo de fratura deve estar ocorrendo para valores de carga entre 18000N — 22000N.

Observando-se as Figuras 39 e 40, verifica-se que houve uma grande reducdo no
carregamento necessario para iniciar a propagacao de trincas no aco API SCT P110, submetido
ao ensaio de fratura assistida pelo ambiente. Esta queda de carga de iniciacdo da trinca esti
associada com a suscetibilidade a fragilizac@o por hidrogénio deste aco. Este efeito deletério do
hidrogénio, neste caso, estd associado ao hidrogénio introduzido no corpo de prova pelo
processo de dopagem e ao proveniente da protecdo catddica e a carga aplicada.

A protecdo catédica desempenha um papel importante como fonte de hidrogénio,
ocasionando um carregamento superficial no aco com hidrogénio e criando condi¢des
favoraveis para o surgimento de fendmenos de fragilizacdo, como estudado por Sanchez et. al.,
(2016). Valores de potenciais de protecdo mais negativos tendem a provocar um maior
carregamento de hidrogénio. O potencial de -1300mV agagci foi utilizado neste estudo, ou seja,
um potencial de superprotecio, que estimula intensamente os fendmenos de fragilizacdo por
hidrogénio. A degradacdo causada pela fragilizacdo por hidrogénio tende a ser mais intensa a
medida que a concentragdo desse elemento aumenta. O potencial de protecio estudado, garantiu
uma grande quantidade de hidrogénio disponivel para adsor¢ao.

Como referéncia para a comparagdo dos resultados obtidos, cita-se o trabalho de Dias
(2009a), no qual, o autor constatou uma queda acentuada na tenacidade a fratura assistida pelo
ambiente, sendo evidenciada uma reducdo de 80,31%. Obteve valores de tenacidade a fratura
para o ac¢o inoxiddvel superduplex bastante reduzidos. Verifica-se, com os resultados obtidos
por Fonseca (2002), que também estudou o aco API C110, uma grande perda de tenacidade
pelo material, aproximadamente 150%, em comparagdo aos resultados obtidos em ensaios
realizados ao ar em temperatura ambiente.

A aplicacdo de protecdo catddica, bem como a solucdo onde o corpo de prova estava
imerso, nao apresentaram interferéncia na medicdo de queda de potencial. Resultados
semelhantes foram reportados por Fonseca et al. (2014).

As Figuras 39 e 40 mostram as curvas de carregamento até iniciacdo de trinca na

primeira e na segunda bateria de ensaios, respectivamente.
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Figura 39— Amostras ensaiadas na primeira bateria de testes
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Figura 40— Amostras ensaiadas na segunda bateria de testes
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4.2.1 Determinacao do Inicio de Crescimento de Trinca nos Ensaios de Tenacidade a

Fratura Assistida pelo Ambiente

Carrasco (2013) estabeleceu o tempo de dopagem para o mesmo material em estudo
neste trabalho, como sendo em torno de 106 horas. No entanto, neste trabalho, nido foi
considerado o efeito dos depdsitos de calcario formados na superficie do aco. A formacao de
depdsito precipitado, em dgua do mar, sobre a superficie protegida dificulta a difusdo do
oxigénio até o metal, diminuindo a densidade de corrente catédica, mas, por outro lado, o
hidrogénio nio deixa de ser absorvido sob a forma atdomica pelo citodo revestido por esses
depdsitos.

Simoni et al. (2017) analisou o efeito do depdsito de calcério na absor¢@o do hidrogénio
pelo aco grau P110 em diferentes solugdes, sendo evidenciado que a potenciais elevados, em
torno de -1500mVEgcs, hd maior absor¢do em solucido de 4gua do mar do que em solugdo de
NaCl de acordo com a norma ASTM D1141 (2013), mostrando assim que o efeito barreira,
provocado pelos depdsitos, sdo expressivos apenas em baixos potenciais de polariza¢do, em
torno de -1100mVEecs. O tempo de dopagem, em torno de 144 horas, mostrou-se suficiente para
que uma quantidade considerdvel de hidrogénio fosse introduzida na amostra fragilizando o
material. Isto foi evidenciado pelas fractografias da regido préxima ao inicio de propagagao de
trinca com caracteristicas fragil, clivagem e quase-clivagem, com presenca de flocos e
principalmente a presenga de trincas intergranulares.

A 1niciagdo da trinca ocorre devido a um acumulo elevado de hidrogénio frente a ponta
da trinca, e que associado a alta triaxialidade de tensdes provoca um baixo nivel de potencial
quimico do hidrogénio, que origina um fluxo de 4tomos para tentar eliminar os gradientes de
potenciais criados, difundindo-se para a regido frente a ponta da trinca devido ao gradiente de
concentracdo. Isto provocard a diminui¢do da energia coesiva de ligagdo entre os dtomos de
ferros, e, quando a quantidade de hidrogénio atingir um nivel critico, ocorre a iniciacao.

As Figuras 41 e 42 mostram os registros graficos de queda de potencial e carga versus
tempo durante os ensaios de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente na primeira e na
segunda bateria de ensaios, respectivamente, em CP1, CP2 e CP3. Nestas figuras, é possivel
visualizar a regido inicial correspondente ao afastamento das faces da pré-trinca, Pj,
representada graficamente como um aumento no valor de potencial. Apds observa-se, um
decaimento (P2) devido a deformacdo elastica sendo seguido da deformacdo pléstica (P3),

ocorrendo, enfim, o ponto minimo onde se d4 o inicio da propagagdo da trinca (P4).
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Figura 41 - Curvas de iniciacio de trinca durante a primeira bateria de ensaios. (a) CP1. (b) CP2. (c) CP3.

Carga (N)

Carga (N)

12000 0,167
11000 4 \ Carga CP1||
10000 - R=tell | 0,166
9000 P, L
8000~ P1—p L 0,165 __
J >
7000 - «— B L Z
1 ©
6000 L 0,164 ©
c
T [}
5000 -] ! 3
1 a
4000 L 0,163
3000 - +— b, i
2000 L 0,162
1000 i
0 00 T N S RN L LI LT O T T S IR I SO L, DL N 0,161
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170
Tempo (h)
(a)
11000
- 0,1655
10000 =
9000 s
i 0,1650
8000 L
7000 | —AQP CP2 i
] — |[——Carga CP2| ; 1645~
6000 b
5000 | L ©
2
4000 L0
<]
a
3000 L
2000 - 10,1635
1000 | Pi—— .
A e e e ———————— 0. 630
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170

Tempo (h)
(b)



11000 0,166
10000 - . I
|
9000 o165
8000 -
o TR P
= BO00 - E
5 ] - S
2 soon =
3 g
o 1 L 0,163 B
4000 = o
3000
] =]
2000 - — Py ™ - 0,162
' = . Carga CP3]
1000 4 —— i
= —apces|
0,161

Tempo {h)

(©

Fonte: Autoria prépria

) LN TR e DAY o) RS ST L T A 0 e, L . 1 AT T A
O 10 20 30 40 50 60 70 BO 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180

85

Figura 42- Curvas de iniciacao de trinca durante ensaios na 2? bateria de ensaios. (a) CP4. (b) CP5. (c¢)
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As curvas de queda de potencial, apresentadas nas Figuras 41 e 42, mostram um
comportamento semelhante a curva step loading, nas quais nota-se um aumento em degrau
ou reducdo com a aplicagdo da carga nos passos, ndo sendo, portanto, interferéncias ou
ruidos, e sim o comportamento do equipamento frente aos ensaios realizados. Observa-se,

nos graficos, os pontos que caracterizam o inicio da deformacao eléstica, plastica e o inicio

de propagacdo da trinca.

Fonte: Autoria prépria
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O comprimento de trinca dos corpos-de-prova ensaiados na primeira e na segunda
bateria € apresentado na Tabela 11 e 12, respectivamente. Estes valores foram determinados
a partir da variacdo do potencial elétrico desde o ponto minimo atingido pelo potencial

elétrico até o fim do ensaio.

Tabela 11 - Comprimento de trinca determinado para os ensaios da 1* bateria

) Comprimento de trinca
Ensaio
(mm)
CP1 0,025
CP2 0,012
CP3 0,017

Fonte — Autoria préopria

Tabela 12 - Comprimento de trinca determinado para os ensaios da 2* bateria

) Comprimento de trinca
Ensaio
(mm)
CP1 0,022
CP2 0,018
CP3 0,011

Fonte — Autoria prépria

Os ensaios de tenacidade a fratura assistida pelo ambiente foram encerrados logo
apo6s o valor de potencial elétrico ter atingido o ponto minimo, representado graficamente

por P4.

4.2.2 Analise da Superficie de Fratura

A andlise por MEV da superficie de fratura mostra os micromecanismos de fratura
atuantes. No corpo-de-prova do aco API 5CT P110 ensaiado ao ar a temperatura ambiente
observou-se a predominancia do micromecanismo de fratura ductil por coalescimento de

microcavidades, Figura 43.
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Figura 43- Fractografia por MEV do aco API 5CT P110 rompido ao ar com micromecanismo dctil de

fratura
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Fonte: Autoria prépria

Para os corpos-de-prova rompidos apds ensaio em meio hidrogenado, a superficie de
fratura analisada, em geral, revelou um mecanismo predominante de fratura por quase-
clivagem, intergranulares e trincas secunddrias, Figuras 44 e 45. Fica caracterizado, assim, o
dano provocado pelo hidrogénio com a mudanca no modo de fratura de ductil para fragil,

principalmente no inicio de propagacdo de trinca.
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Figura 44-Fractografia por MEV da superficie do corpo-de-prova (CP1) rompido apés ensaio em meio

hidrogenado evidenciando aspecto de quase-clivagem de trincas intergranulares.
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Fonte: Autoria propria

Figura 45-Fractrografia por MEV do corpo de prova (CP3) evidenciando aspecto tipico de quase clivagem

com presenca de trincas intergranulares
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Destaca-se também a presenca de trincas secunddrias, com posicao intergranular, além
de trincas transformando-se em fendas, como exposto na Figura 46. Resultados semelhantes
foram reportados por Simoni et. al (2017) que analisaram as superficies de fratura do aco grau
P110, ap6s ensaios de baixa taxa de deformacgdo sob potencial de -1500mVEgcs, e verificaram a
propagacdo de trinca transgranular por micromecanismo de quase-clivagem, com trincas
secunddrias em torno da martensita. Também observaram trincas intergranulares.

De acordo com Ferreira (2002), o aspecto intergranular de fratura € tipicamente causado
pela acdo do hidrogénio, ocorrendo quando os contornos de grdos estdo mais fracos
(fragilizados) em relacdo ao interior dos graos. Isto indica que a realizacdo de ensaios, em meio
de dgua do mar sintética com potencial catédico aplicado, modifica 0 micromecanismo de
fratura em relacdo aos ensaios ao ar. De fato, o micromecanismo de fratura pode mudar de
ductil por coalescimento de microcavidades (dimples) para fragil por quase clivagem ou

intragranular, na presenca de hidrogénio.

Figura 46 - Inicio de propagacao de trinca por quase clivagem (CP1)
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Fonte: Autoria prépria
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Um dos mecanismos de danos induzidos pelo hidrogénio, comum na inddstria de
fabricagdo dos agos, sdo os chamados flocos. A¢os forjados, muitas vezes, apresentam fraturas
com tracos muitos finos (“Hairline Cracks’) na face central.

Na superficie de fratura, flocos aparecem como pequenas areas de trincas elipticas
brilhantes. Eles sdo formados durante o resfriamento apds o forjamento ou laminagdo e ndo
durante o resfriamento apds a solidificacdo, e, ainda, podem se precipitar na forma molecular
em inclusdes ou microporos, visto que, essas regides sdo fragilizadas por hidrogénio. Flocos
sdo formados pela pressdo do hidrogénio gasoso. A suscetibilidade a flocos cresce de acordo
com o aumento do teor de hidrogénio e sdo causados por uma fragiliza¢do localizada por
hidrogénio gasoso resultante da combinacdo do hidrogénio atomico difundido para estes locais.

Nozari (2002), trabalhando também com o aco API 5CT P110, em ensaios de tracdo
com baixa taxa de deformacgao, verificou que todos os corpos-de-prova ensaiados com potencial
de protecdo catddica, em que ocorreram a fragilizacdo, a fratura ocorreu pelo micromecanismo
transgranular.

As imagens obtidas através do MEV evidenciam a suscetibilidade desse aco a
fragilizacdo por hidrogénio. A Figura 47 mostra a incidéncia de flocos na regido préxima ao

inicio de propagacdo de trinca.

Figura 47- Ocorréncia de flocos na regiao préoxima ao inicio de propagacao estavel de trinca (CP1)
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Fonte: Autoria propria
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4.2.3 Determinacao do Kimnac

Quando o aco se encontra fragilizado pelo hidrogénio, pode ocorrer a propagacdo
estavel de uma trinca subcritica para valores de K<Kc, Kic. A medida que esta trinca subcritica
cresce o K, para uma determinada carga aplicada, também cresce e quando atingir Kc ou Kic
do material, o componente entra em colapso. Entretanto, pode-se determinar um K<Kiyac
inicial, em que ndo ocorrerd a propagacio da trinca subcritica no meio ambiente estudado. E
este valor de K que buscamos.

O método desenvolvido para a determinag¢do do Kieac estabelecido pela norma ASTM
F1624 (2012), mede rapidamente o efeito do hidrogénio no ago, em torno de 8 dias para cada
corpo-de-prova. Através deste método € possivel identificar o limiar de intensidade de tensdes
(Kimnac) abaixo do qual ndo ocorreré a propagagdo de trincas e consequentemente a fratura.

O método baseia-se principalmente em determinar o inicio do crescimento de trincas
subcriticas no aco, sob ensaio de tracdo, em uma progressiva reducdo das taxas de carregamento
em passo modificado com controle de carga.

O limiar € calculado a partir da carga do ultimo passe do ultimo corpo-de-prova em cada
bateria, adotando-se o carregamento anterior ao de iniciacdo como o limiar de propagagdo de
trincas. As Figuras 48 e 49 mostram a determina¢do do Kiac na primeira e segunda bateria de
ensaios, respectivamente, e na Figura 53 o Kinac determinado através da média entre os dois
obtidos nas duas baterias.

Figura 48- Determinacio do Kmacno CP3 da 1° bateria de ensaios
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Figura 49- Determinacao do Kmac no CP6 da 2° bateria de ensaios
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Fonte: Autoria prépria

Tabela 13 - Valores de Kinac obtidos nos ensaios

Kimnac Tensdo

Ensaio Carga (N)
(MPa.\m) (MPa)
BATERIA 1 35,37 9528,700 127,00
BATERIA 2 33,34 8979,000 119,72
Média 34,35 9253,851 123,38

Fonte: Autoria propria

O valor do Kmac de 34,35 MPa.Vm corresponde valor médio do limiar de intensidade
de tensdes abaixo do qual ndo ocorrerd a propagacao de trincas nas condi¢des avaliadas, sob
superprotecdo catddica imerso em dgua do mar sintética.

Como pode ser observado, houve uma reducao de 53,74% do carregamento necessario
para dar inicio a propagacdo de trincas nos ensaios assistidos pelo hidrogénio se comparados a
carga média de inicio de propagacdo de trincas, em torno de 22kN, obtido em ensaios realizados
ao ar, Fig.38. Esta reducdo no limiar de propagacdo de trincas nos ensaios realizados quando
assistido pelo hidrogénio € atribuido ao efeito deletério do hidrogénio nos corpos-de-prova
dopados e ao produzido pela protecdo catddica, influenciando as propriedades mecanicas do

aco.
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Figura 50- Kmac determinado a partir da média entre os valores obtidos nos ensaios das duas baterias
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4.2.4 Validacao dos Valores de K pela Mecanica da Fratura Linear-Elastica como Kizac

O parametro Kinac representa o fator de intensidade de tensdes criticos abaixo do qual
ndo ocorre crescimento de trinca subcritica em uma combinacao de material e meio, sendo este
parametro avaliado quando se trata de fratura assistida pelo ambiente contendo hidrogénio. A
norma ASTM F1624 (2012) permite a determinacdo, através de passos de carregamento, da
tenacidade a fratura do material, considerando o efeito do ambiente a que sdo expostos.

Durante o carregamento, a temperatura ambiente, em materiais com expressiva
tenacidade, ocorre a deformacdo pldstica na regidao frente a ponta da trinca ocasionando o
abaulamento a frente da trinca anteriormente aguda, com o consequente afastamento das faces
da mesma, antes do inicio da propagacdo de trincas. Esse comportamento € conhecido como
“embotamento” da ponta da trinca. Durante o embotamento, a regido deformada plasticamente
que se desenvolve na ponta da trinca aparece como uma zona estirada na superficie de fratura
(ANDERSON, 2005). Este processo € ilustrado, de forma esquematica, na Figura 8 e o tamanho
dessa zona € proporcional a tenacidade do material.

Para a determinagdo da tenacidade a fratura de materiais de alta tenacidade e ou média
tenacidade € necessario empregar-se uma das metodologias da mecanica da fratura elasto-

plastica. No caso do aco API 5CT P110 a metodologia usada foi o método de abertura critica
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de trinca (CTOD). Na Fig. 51 observa-se a superficie de fratura do aco API 5CT P110, ndo
dopado por hidrogénio, ensaiado a temperatura ambiente. A andlise fractografica mostra: a pré-
trinca de fadiga, a zona embotada na ponta da trinca (cegamento da ponta da trinca) e a zona de

propagacao de trinca (micromecanismo ductil-dimples) durante o carregamento.

Figura 51- Fractografia por MEV do aco API 5CT P110 da regiao da ponta da trinca de fadiga rompida

ao ar.
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Fonte — Autoria propria

Como pode ser observado na Figura 51 a superficie de fratura do aco rompido ao ar
apresentou um comportamento ductil, com a propagacdo da trinca ocorrendo pelo
micromecanismo ductil. Deste modo, para obten¢do do limiar de crescimento de trinca em uma
situacdo hipotética, seria necessdrio o emprego dos conceitos da mecanica da fratura
elastopléstica.

Nos ensaios assistidos pelo ambiente, observou-se praticamente a inexisténcia da zona
estirada nas imagens da superficie de fratura. Isto significa que o inicio da fratura ocorreu dentro
do regime de escoamento em pequena escala. Dias (2009a) utilizando a mesma metodologia
tornou valido os valores Kc de fratura do aco considerando a mecanica da fratura linear-eléstica
como valores de Kieac pela inexisténcia da zona estirada.

Devido aos indicios observados, consideram-se validos os valores de inicia¢do obtidos

nos ensaios de step loading como valores de Kieac para o aco API 5SCT P110 estudado, dopado
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com hidrogénio e ensaiado em dgua do mar sintética submetido a protecao catédica no potencial
de -1300mV ag/agci, com carregamento sob controle de carga.
As Figuras 52 e 53 mostram a auséncia da zona estirada nos corpos-de-prova da primeira

e segunda bateria de ensaios, respectivamente.

Figura 52— Fractografias da regido da ponta da trinca de fadiga das mostras referentes a primeira bateria
de ensaios. (a) CP1. (b) CP2. (c¢) CP3.
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Figura 53- Fractografias da regiao da ponta da trinca de fadiga das mostras referentes a segunda bateria
de ensaios. (a) CP4. (b) CP5. (c¢) CP6
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5 CONCLUSOES E SUGESTOES

O presente trabalho teve o objetivo fundamental de contribuir com o estudo da
tenacidade a fratura assistida pelo ambiente do aco API 5CT P110, utilizado na fabricacdo de
risers de produgdo de petréleo e gés, avaliando o limiar de crescimento de trincas subcriticas

através do método de queda de potencial, apresentando-se as seguintes conclusoes:

A configuracio que apresentou melhor resposta a variagdo na diferenga de potencial é
aquela adotada onde a tensdo de trinca € medida préxima a regido de iniciacao, ou seja, préximo
ao entalhe mecanico. Com relacdo a calibragem, esta mostrou-se adequada para medi¢do de
comprimento de trincas em corpos-de-prova do tipo CT apresentando valores proximos do valor

real.

A iniciacdo de trincas ocorre quando o valor de potencial atinge um ponto de minimo,
sendo perceptivel apenas para baixas frequéncias. A variagdo no potencial aumenta apenas
quando ha o afastamento das faces da pré-trinca, sendo evidenciada a elimina¢do do curto-

circuito com consequente aumento no potencial.

O aco API5CT P110 em 4gua do mar sintética sob potencial de superprotecdo catddica,
-1300mV ag/agc1, mostrou-se particularmente muito suscetivel a fragilizacdo por hidrogénio,
evidenciada pela mudanca de micromecanismo de fratura de ductil para quase-clivagem, e

trincas intergranulares.

Através de indicios de que houve a inexisténcia da zona estirada frente a ponta da trinca,
inferiu-se que a fratura do ago ocorreu no regime linear eldstico, sendo permitido que os valores
de K fossem obtidos através dos ensaios de step loading e validados como valores de Kigac no

ambiente estudado.

Houve expressiva reducio do limiar de propagacao de trincas do aco quando assistido
pelo hidrogénio devido a fragiliza¢dao por hidrogénio, sendo determinado o valor de Kinac de
34,35 MPa.Vm , correspondendo a 46,26% do valor do limiar obtido ao ar, obtido por Carrasco

(2013).
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Para sugestdes como trabalhos futuros nesta mesma linha de pesquisa, segue:

Utilizar a mesma metodologia empregada neste trabalho para a calibragem do sistema
de queda de potencial em amostras possuindo geometrias diferentes da C(T) (Compact

Tension), como a SENB.

Realizar os ensaios de tenacidade a fratura apés um maior tempo de dopagem, em torno
de 30 dias, com o objetivo de verificar se um maior tempo influenciard nos resultados obtidos

neste trabalho.

Realizar ensaios de tenacidade a fratura ao ar utilizando a mesma metodologia de
carregamento adotada neste trabalho, com o propésito de determinar o carregamento necessario

para iniciar trinca.
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