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Os acos inoxidaveis superduplex tém uma microestrutura composta por duas
fases, austenita (y) e ferrita (o). Esta microestrutura duplex, simultaneamente, melhora
as propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosdo. Entretanto, a soldagem destes
acos ¢ muitas vezes uma operagdo critica. No presente trabalho sera avaliada a
tenacidade a fratura de juntas soldadas com dois diferentes aportes térmicos 1,1 kJ/mm
e 2,0 kJ/mm do ago inoxidéavel superduplex (UNS S32750) na presenca do hidrogénio.
O método de descargas parciais (ASTM E1820) foi realizado ao ar e apds diferentes
tempos de hidrogenacao (15, 30 e 60 dias) Os resultados mostraram que existem fortes
indicios de que a redugdo da tenacidade a fratura das juntas soldadas nos testes ao ar e
nos testes hidrogenados est4 relacionada com as diferentes morfologias de y,. Também
foram discutidos aspectos inerentes a aplicagdo da metodologia de descargas parciais
para materiais de elevada tenacidade que apresentam deformacao pléstica consideravel

durante a propagacao da trinca.
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HYDROGEN INFLUENCE ON TOUGHNESS FRACTURE OF THE WELD METAL
IN SUPERDUPLEX STAINLESS STEEL (UNS S32750) WELDED WITH TWO
DIFFERENT HEAT INPUT

Marcella Araujo Lage

June/2017
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The superduplex stainless steels (SDSS) have a microstructure composed by
two phases, ferrite (o) and austenite (y). This dual microstructure improves
simultaneously the mechanical and corrosion resistance properties. However, the
welding of these steels is often a critical operation. This work aims to evaluate the
fracture toughness of welded joints, with two different heat input 1.1 kJ/mm and 2.0
kJ/mm, of one superduplex stainless steel (UNS S32750) in presence of hydrogen. The
unloading compliance tests (according ASTM E1820 standard) were performed in the
air and after different times of hydrogenation (15, 30 and 60 days). The partial results
showed strong evidence that the reductions on CTOD values of air and hydrogenated
tests are associated with different y, morphologies. Were also discussed aspects
concerning the application of the unloading compliance methos for high fracture
toughness materials that exhibit considerable amount of plastic deformation during the

crack propagation.
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1 INTRODUCAO

O desenvolvimento de ligas de maior resisténcia mecdnica € a corrosdo tem
avancado cada vez mais nos ultimos anos, devido, principalmente, as novas condi¢des
operacionais encontradas pela industria petrolifera. Em vista da evolucdo do processo
de explotagdo, como a extragdo de petrdleo em aguas ultra profundas, a exigéncia de
materiais resistentes a meios cada vez mais agressivos ¢ crescente. Um dos acos que
possui boa relag@o resisténcia a corrosdo e um custo relativamente baixo, se comparado
as ligas mais ricas em niquel, sdo os acos inoxidaveis superduplex (AISD), o que resulta
numa excelente redug¢do de peso (reducdo de espessura dos componentes), devido sua

alta resisténcia mecanica, e com maior vida til, pela sua alta resisténcia a corrosao.

No caso dos AISD a principal limitagdo ¢ inerente a soldabilidade, pois, ha grande
susceptibilidade de precipitacdo de fases intermetalicas que, consequentemente, causa
uma alta fragilizacdo pelo hidrogénio, seja por processos anddicos ou catddicos (cada
um desses sera melhor discutido a posteriori). Do ponto de vista de soldabilidade, o
aporte térmico e a taxa de resfriamento influenciam diretamente nas transformacdes
microestruturais e no desempenho da junta soldada, tanto do ponto de vista mecanico,
quanto no de resisténcia a corrosdo. Essas transformagdes microestruturais estdo
diretamente relacionadas a maior susceptibilidade a corrosdo localizada, ao
aparecimento de trincas em estruturas deste material e, consequentemente, na redu¢do
da tenacidade a fratura. Assim, fica evidente a importancia de se estudar e avaliar a
tenacidade a fratura do material em meios compativeis com que sdo frequentemente

utilizados para esta classe de material.

No presente trabalho sera feita uma analise das propriedades de tenacidade  fratura
de duas juntas soldadas de um AISD (UNS S32750), com diferentes aportes térmicos,
ao ar e em meio hidrogenado. Os resultados dos testes de integral J e da caracterizagdo
microestrutural (balanco a/y e morfologia de y) foram estudados conjuntamente a fim de

melhor entender o comportamento de fratura deste material na presenca do hidrogénio.



2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 Acos Inoxidaveis Superduplex

Os acos inoxidaveis duplex (AID) podem ser definidos como a familia dos agos
que contém duas fases, austenita (y — Cubica de Faces Centradas, CFC) e ferrita (o —
Cubica de Corpo Centrado, CCC), com fragdes volumétricas aproximadamente iguais
(50%). Sao ligas baseadas no sistema Fe-Cr-Ni contendo de 20 a 30% de cromo e 5 a
10% de niquel, caracterizam-se pelo seu baixo teor de carbono (menor que 0,03% em
peso) e seus principais elementos de liga sdo molibdénio, nitrogénio, tungsténio, silicio
e cobre [1]. Os AID sdo uma familia de agos que apresentam propriedades de boa

resisténcia a corrosdao com alta resisténcia mecanica.

A primeira estrutura de AID foi descrita por Bain e Griffith em 1927, contendo
22-30% Cr e 1,2-9,7% Ni. A partir de 1930 o desenvolvimento dos estudos teve um
grande crescimento e assim foi possivel aprimorar a alta resisténcia a corrosdo,
caracteristica dos AIDs [2]. A adi¢cdo do molibdénio como elemento de liga, mesmo
ainda com elevado teor de carbono dos agos inoxiddveis na época, propiciou uma
melhora significativa na resisténcia a corrosdo, principalmente quando se refere a
resisténcia a corrosdo sob tensdo na presenca de cloretos, se comparado aos agos

inoxidaveis austeniticos [3].

Estes AID da primeira geracdo ofereciam boas caracteristicas de desempenho,
porém apresentavam limitagdes nas regides soldadas, principalmente na zona
termicamente afetada (ZTA), pois devido ao elevado teor de ferrita e maior
susceptibilidade de precipitacdo de carbonetos de cromo, esta regido apresentava menor
resisténcia mecanica, tenacidade a fratura e resisténcia a corrosdo localizada,
respectivamente, quando comparado ao metal de base. J4 na década de 70, com a
evolucdo dos processos de refino, principalmente no que tange a redugdo de carbono e
impurezas com o fosforo e enxofre, se ampliou a gama de utilizagdo dos AID. Entre os
avancos possiveis através deste processo, além dos que ja foram supracitados, estava a
possibilidade de se adicionar nitrogénio como elemento de liga, fazendo com que a
tenacidade da ZTA e a resisténcia a corrosdo da junta soldada se tornassem similares a

do metal de base. Juntamente com o aumento da estabilidade da austenita, o nitrogénio



também reduz a velocidade de formacao das fases intermetélicas deletérias comumente
citadas pela literatura (fases sigma e chi, principalmente, devido a elevada fragao
volumétrica das mesmas) [4]. Contudo, aspectos relacionados a maior ou menor
susceptibilidade de precipitagdo de nitretos de cromo, bem como o efeito destes na
tenacidade a fratura, resisténcia a corrosao localizada e resisténcia a corrosao sob tensao

ainda ndo foram exaustivamente e criticamente abordados.

Diversas modificagdes nas composi¢oes dos AID e AISD vém sendo realizadas

para melhorar a resisténcia a corrosao e soldabilidade.

A composicao quimica desempenha um papel fundamental nos AID influenciando
diretamente na sua resisténcia a corrosdo. Sendo assim, para determinar o grau de
resisténcia a corrosao localizada pode-se calcular o indice de resisténcia equivalente ao
pite (Pitting Resistance Equivalent Number — PREN) de acordo com as seguintes
equagoes [5]:

PREy = %Cr+3,3%Mo+16%N (1)
PRE,, = %Cr+3,3(%Mo+0,05%W)+16%N (2)

O ntimero PREyw ¢ utilizado para ligas que contem tungsténio adicionalmente como
elemento de liga, atuando de modo a aumentar a resisténcia a corrosdo localizada dos
acos inoxidaveis. Apesar de ndo fornecer um valor absoluto para a resisténcia a corrosao
em qualquer ambiente o PREyx ou PREyw sdo capazes de prover de forma empirica uma
visdo geral da resisténcia a corrosdo localizada dos AID e AISD e por isso sdo

comumente utilizadas para classificar a familia a qual a liga pertence [2].

As ligas comerciais de AID podem ser divididas em cinco de acordo com o
aumento da resisténcia a corrosao:
1 Duplex “lean” como o 2304, com 0,05-0,06% de Mo em peso;
2 Duplex padrao como o 2205, classe cuja aplicagdo ultrapassa 80% dos duplex;
3. Duplex 25Cr, como a liga 255, com PREx menor que 40;
4 Superduplex com 40-45 PRE, como o0 2507, contendo 25-26 Cr com teores de Ni
e Cr mais elevados que o 25Cer;
5. Hiperduplex, definido com ago inoxidavel duplex de alta liga com PREyN maior

que 45 [1,4].



Na Tabela 1 estdo presentes os principais AID, AISD e agos inoxidaveis hiper
duplex (AIHD) com suas composicdes, classificacdes e numero de resisténcia
equivalente ao pite.

Tabela 1: Composi¢do quimica e nuimero PREy dos principais acos inoxiddveis duplex.

(Adapatado de [1])
Fabricante | Classificagio |— Gomposicao Quimica (%) PREN UNS
Cr _Ni_Mo N |Cu Outros
FE-23CR-4NI-0.IN
AVESTA 2304 23 4 ... 10.10 25 S32304
CLI UR 35N 23 4 ol IR Y 25 S32304
SANDVIK SAF 2304 23 4 ... 1010 25 S32304
FE-22CR-5.5N1-3MO-0.15N
ALLEGHENY AL 2205 22 55130 |0.16 33.35 S31803
LUDLUM
AVESTA 2205 22 55130 10.16 33.35 S31803
BOHLER A 903 22 55130 10.16 33.35 S31803
CLI UR45 N 22 55130 |0.16 33-35 S31803
KRUPP FALC 223 22 55130 10.16 33-35 S31803
MANNESMANN | AF22 22 55130 |0.16 33-35 S31803
NIPPON KOKAN | NKCR22 22 55130 |0.16 33-35 S31803
SANDVIK SAF 2205 22 55130 10.16 33.35 S31803
SUMITOMO SM22CR 22 55130 |0.16 33-35 S31803
THYSSEN REMANIT 22 55|30 |0.16 33.35 S31803
4462
VALOUREC VS22 22 55130 |0.16 33.35 S31803
BRITISH STEEL. | HYRESIST 22 55130 ]0.16 33.35 S31803
22/5
FE-25CR-5N1-2.5MO-0.17N-CU
BOHLER A 905 255137123 10.37 S8EMN |39
CARPENTER 7-MO PLUS 275145115 1035]... 37 Wuts
CLI UR 47N 25 7 301016102 38 S31260
CLI UR 52N 25 7 30101615 38 S32550
LANGLEY FERRALIUM | 26 55133101720 39 S32550
ALLOYS 255
MATHER AND ZERON 25 25 4 25 | 015 36
PLATT
SUMITOMO DP-3 25 6513002 |05|03W 38
FE-25CR-7NI-3.5MO-0.25N-CU-W
KRUPP-VDM FALC 100 25 7 351025107 |07W 41 S32760
AVESTA 2507 25 7 4 0.28 43 S32750
SANDVIK SAF 2507 25 7 4 028:]. .5 ] e 43 S32750
WEIR ZERON 100 25 65137 1025107 |07W 41 §32760
MATERIALS
LTD.
CLI UR 52N + 25 651371024116 41 S32550

Um aumento nas propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosdo dos AID
(como, por exemplo, PREyx > 40) eleva a classificacdo destes acos para os chamados
superduplex. A diferenca bésica entre os agos inoxidaveis duplex e superduplex consiste
principalmente nas concentragdes de cromo, niquel, molibdénio e nitrogénio que essas

ligas apresentam [6].



2.1.1 Resisténcia a Corrosao

Os acos inoxidaveis duplex apresentam um alto nivel de resisténcia a corrosao
localizada na maioria dos meios em que sdo utilizados, se comparado aos acos
inoxidaveis austeniticos. Vale ressaltar ainda que a presenca de uma microestrutura com
percentuais em peso entre as fases o e y proximas a 1:1 provém também uma alta
resisténcia a corrosdo sob tensdo por cloretos, tornando estes acos uma solugdo técnico-
economicamente viavel para um problema de engenharia em muitas aplicacdes
maritimas e petroquimicas. Esta caracteristica se deve ndo s6 ao elevado teor de cromo,

mas também a adi¢do de elementos de liga como molibdénio e niquel [1].

A Figura 1 mostra a excelente resisténcia a corrosdo sob tensao dos agos duplex
e sua superioridade sobre os austeniticos mais comuns. No entanto, a fase ferritica é
susceptivel a fragilizacdo por hidrogénio, tornando os AID com baixa resisténcia a
corrosdo em meios hidrogenados. Além disso, ¢ importante salientar que os AID sdo
menos adequados que os austeniticos para aplicacdes em temperaturas acima de 250°C e
abaixo de -50°C, devido ao comportamento fragil da fase ferritica nessas condi¢des
[4,7].

Tempo para fratura (h)
1000

{ 316/ 316L  13REGD SAF 2205

M1 02 03 04 05 06 07 08
Tensiio aplicada / Limite de resisténcia a 150°C

Figura 1: Tempo para ruptura em funcdo da tensdo aplicada para dois acos duplex

(BRE60 e SAF 2205) e um ago austenitico tipo AISI 316 em solugdo 45% MgCI2 a 150°C [7].

A corrosao localizada ¢ umas das maiores preocupacdes dos acos inoxidaveis

duplex. Este se torna susceptivel a este tipo de corrosdo devido a precipitacdes de fases



intermetalicas em func¢do da dissolucdo anoddica de regides empobrecidas nos principais
elementos de liga (principalmente cromo e molibdénio). Devido a dissolucdo
preferencial estas regides podem se tornar sitios preferenciais para nucleacao de trincas
por fadiga e trincas de corrosdo sob tensdo. Como visto anteriormente, quanto maior o
PREy do ago maior sera a resisténcia & corrosdo por pites e por frestas, entretanto maior
serd a susceptibilidade a precipitacdo de fases intermetalicas, conforme ressaltado pela
norma NORSOK M601-2008. Estudos mostram que o potencial para inicio da formagao
de pites em dgua do mar sintética, para um ago superduplex (25%Cr — 7%Ni — 3%Mo —
0,14%N) ¢ sempre superior, em qualquer temperatura, que os encontrados para o ago

AISI 316, como mostra a Figura 2 [8,9].
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Figura 2: Potencial de pite em funcdo da temperatura de ensaio em agua do mar

sintética para um AID e um ago austenitico do tipo AISI 316 [9].

As pesquisas tém apontado aspectos criticos relativos a suscetibilidade a
corrosdo localizada no aco inoxidavel superduplex e também a suscetibilidade a
corrosdo sob tensdo em ambientes contendo diferentes pressdes parciais entre CO; e
H,S (Pcoz / Pmos). A reducdo da resisténcia de ambos os tipos de corrosdo ¢ geralmente
relacionada com a evolugdo da microestrutura que pode acontecer em tratamentos
térmicos ou procedimentos de soldagem. Kioshy et al, 2012 [10], apresentaram
resultados que mostram a acdo deletéria das fases intermetalicas na resisténcia a

corrosdo localizada de um aco inoxidavel superduplex UNS S32760. Neste trabalho, os



autores aplicaram a técnica de reativacdo eletroquimica potenciodindmica em duplo
loop (DL-EPR), de acordo com a norma ISO 12732 padrdo [11], para avaliar
quantitativamente o aumento na susceptibilidade a corrosdo localizada e

correlacionaram com a presenca de fases deletérias.

2.1.2 Propriedades Metalurgicas

Os AID se solidificam no campo ferritico e a medida que a temperatura diminui,
parte da ferrita transforma-se em austenita, de modo que na temperatura ambiente ¢
obtida uma estrutura bifasica ferrita-austenita e, dependendo das condigdes de
resfriamento, isenta de outras fases. O fato da solidificacdo dos AID partir da ferrita
deve-se ao maior teor de elementos formadores de ferrita do que elementos formadores

da austenita [12].

Sendo assim, um aspecto importante a ser ressaltado ¢ a influéncia dos
elementos quimicos na estabilizagdo das fases ferrita (o) e austenita (y).
Termodinamicamente, o balanco o/y depende da relagdo entre os percentuais em peso
dos elementos alfagéneos (estabilizadores de o) e gamagéneos (estabilizadores de y). A
Tabela 2 apresenta os principais elementos de liga utilizados na fabrica¢do dos AID e

as fases que estes estabilizam.

Tabela 2: Elementos ferritizantes e austenitizantes [13].

Elementos ferritizantes (0/0) Elementos austenitizantes ()
Cr Mo Ti Ni Cu
Si Al Nb C N
\Y% % B Mn < 6% Co

A fim de relacionar os elementos de liga bem como o peso percentual destes nas

fases que estabilizam foram estabelecidas as formulas empiricas de cromo equivalente



(Creq) € de niquel equivalente (Nieq). Um exemplo dessas relagdes sdo apresentadas nas
equacdes (3 )e (4)[14]:

Creq=%Cr + 1,5(%Si) + 1.4(%Mo) + %Nb — 4,99 (3)

Nigq = %Ni + 30(%C) + 0,5(%Mn) + 26(%N-0,02) + 2,77 (4)

A microestrutura tipica dos AID laminados ¢ formada por lamelas policristalinas
alternadas de ferrita (a) e austenita (y). Um exemplo das microestruturas tipicas
encontradas para metal de solda e o metal de base deste material para este tipo de

processamento pode ser observada na Figura 3.

. 1
- o L 7
8 soum (\1—.{\}\

a) b)

Figura 3: Microestruturas tipicas dos AID, a) do metal de solda e b) do metal de base.

(fase clara sendo vy e fase escura sendo o).

A fim de facilitar a avaliagdo das fases em equilibrio termodinadmico ¢

apresentado o diagrama Fe-Cr-Ni na Figura 4.
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Figura 4: Secdo vertical com Fe (68%) constante do diagrama ternario Fe-Cr-Ni [4].

Nele ¢ possivel observar uma seccdo transversal do diagrama pseudoternario,
com Fe constante (=68%). E possivel observar que os AID solidificam como ferrita (o)
e a medida que avanga no resfriamento ocorre a precipitacao de austenita (y). O correto
balango entre as fases y e o € obtido em fun¢do da composi¢do quimica e do historico

térmico e/ou termomecanico.

Dependendo da composi¢do da liga, principalmente da presenca de elementos
que estabilizam a fase y, o balango entre as fases ¢ obtido mais facilmente. Observando
ainda a Figura 4 pode-se observar a influéncia do nitrogénio ampliando a faixa de
estabilidade do campo austenitico. Outro aspecto que deve ser ressaltado ¢ que durante
o resfriamento outros processos de precipitacdo podem ocorrer, como por exemplo
nitretos de cromo (CrN e/ou CrN) e fases intermetalicas (principalmente sigma, o, e
chi, y) dependendo do particionamento de elementos de liga, histdrico termomecanico e
taxa de resfriamento. As principais reagdes de precipitagdes dos acos inoxidaveis

superduplex serdo abordadas a seguir.



2.1.2.1 Precipitacio de Fases Secundarias

As propriedades mecénicas, como a tenacidade, e a resisténcia a corrosdo podem
ser prejudicadas devido a precipitagdo de fases intermetalicas. As principais fases

presentes nos AISD sdo apresentadas na Tabela 3.

Destacam-se dentre os apresentados na Tabela 3 os nitretos, que podem ser
encontrados comumente ¢ em grandes quantidades em metais de solda dos acos
inoxidaveis superduplex, a fase o, pela sua dureza, fragilidade e seu elevado percentual
em peso de cromo (Cr) e molibdénio (Mo) e, consequentemente, grande efeito deletério
na tenacidade e na resisténcia a corrosdo e, por ultimo, y, que precipita durante o
reaquecimento das regides da Zona Fundida (ZF) e da Zona Termicamente Afetada
(ZTA) intergranular (o-00 ou o-y) ou intragranular na ferrita o a partir de reacdes

eutetdides de decomposicdo da fase ferritica [4,15].

A composicao quimica dos agos inoxidaveis superduplex (principalmente devido
aos elevados teores em peso de Cr, Mo e nitrogénio, N) os torna mais susceptiveis a
precipitagdo de vy, seja nos contornos de grdo a-a e o-y devido as decomposi¢des
eutetdides o — o + v, e a — CraN + y; seja no interior dos graos de a devido a presenca

de elementos estabilizadores da fase y acima do limite de solubilidade nestas regides.
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Tabela 3: Fases observadas nos acos inoxidaveis duplex [16].

Fase Est. Cristalina Parametro de Faixa de Composigdo Quimica
(Formula [Grupo rede temperatura (%] Ref.
quimica) espacial] [A) °C] Fe Cr Ni Mo Outros
Ferrita (c) @ cce a=2,86-2,88 - 545 | 27,9 8,4 29 0,05N 33
[Im3m (229)]
Austenita (y) @ cfc a=3,58-3,62 - 55,5 | 27,0 | 10,0 36 0,54 N 33
[Fm3m (225)]
Austenita cfc a=3,539 600-1000 568 | 253 | 11,2 24 0,19 N 33-36, 49
Secundaria (y2)® [Fm3m (225)]
Nitreto ©! trigonal a=4,750-4,796 550-1000 46 85,5 - 48 51V 37-39
(CrzN) [P3:1m (162)] c=4,429-4 470
Nitreto ! cfc a=4,140 550-1000 58 | 831 - 9.3 1,8 Mn 40, 41
(CrN) [Fm3m (225)] N
= cubica prim. a=6,47 500-600 284 | 34,9 28 339 N 42
(MoiaFerNa) [P4,32 (213)]
Carboneto™ cfc a=10,56-10,68 550-1000 35 60 2 3 o] 43-44
(M23Ce) [Fm3m (225)]
Carboneto ortorrdmbico a=4,52
(MCs) [Pnma (62)] b=6,99 950-1100 42
c=12,11
% cce a=8,920 42,43
(FesgCrgMos) [143m (217)] a=8,862-8,878 400-950 48,2 | 26,7 3,3 21,8 -
o tetragonal a=8,799-8,828 650-1000 55 29 5 11 - 43, 45, 46
(FeCr) [P4,/mnm(136)] c=4,544-4,597
E cfc a=3,615 400-650 - - - - Cu 47
(rica em Cu) [Fm3m (225)]
(el cubica a=10,9-11,6 300-500 16 25 26 16 14 Si 48
[Fm3m (225)]
o cce a=2,87-2,89 350-750 12 72 3 10 3Si 42, 48
(a rica em Cr) [14/m32/m]
trigonal a=9,01 a=74°30
R romboédrica
(FezsCrisMos;) hexagonal a=10,937 550-800 448 | 256 - 27,8 1,8 Co 49-50
[R3 (146:H)] ¢=19,346
T ortorrdmbica a=4,054
(Fe-Cr-Mo) [Fmmm b=3,436 550-650 434 | 239 59 22,8 3,6 Mn 51
(69)] c=2,867
Laves hep a=4,73 650-815 43
(Fe;Mo) c=7,72

A formagdo de y, vém sendo correlacionada com a redugdo na resisténcia a corrosao
localizada [15]. A Figura 5 apresenta curvas experimentais de tempo, temperatura e
transformacdo (curvas TTT) representativas de trés acos inoxidaveis duplex (UNS
S32750 — SAF 2507, UNS S 31803 — SAF 2205 e UNS S32304 — SAF 2304), onde a
principal diferenca sdo os percentuais em peso de Cr, Mo e N, e, intrinsecamente

falando, a resisténcia equivalente ao pite [4].
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Figura 5: Curva de precipitagdo de fases secundarias para alguns agos inoxidaveis

duplex [4].

Ao observar as curvas TTT percebe-se que a cinética de precipitacdo de fases
intermetalicas (o, ) e carbonetos) no agco SAF 2507 (UNS S32750) é sempre maior do
que a dos acos SAF 2205 e SAF 2304. Esta comparagdo mostra que maiores percentuais

em peso de elementos de liga como Cr, Mo e N facilitam a formacao de fases deletérias

[4].
2.1.2.1.1 Nitretos de Cromo (Cr;N e CrN)

A nucleacdo dos nitretos de cromo se da nas discordancias, inclusdes, contornos
de grao (a/a) e interfaces (a/y). A cinética de precipitacdo ¢ altamente dependente da
temperatura, da composi¢do quimica da liga (principalmente do teor de nitrogénio) e de
seu historico termomecanico [16]. Com o aumento do uso do nitrogénio como elemento
de liga na composi¢do quimica do ago duplex, e em particular do ago superduplex, o
estudo da precipitagdo de Cr,N e/ou CrN no intervalo de temperatura 700°C- 900°C tem
se tornado mais importante [17]. O nitrogénio favorece e acelera a formagdo de y e a
endurece fortemente. Usualmente o nitrogénio permanece dissolvido em y. Contudo, um
aquecimento a temperatura superiores a cerca de 1100°C permite a dissolugao de parte

deste nitrogénio na ferrita. A medida que essa temperatura diminui, o ndo comporta o N
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em solugdo solida e, portanto, se a taxa de resfriamento for alta, o N ndo tem tempo
suficiente para se difundir até o grdo de y adjacente. Precipitados de nitreto de cromo

sdo formados no interior do grao de ferrita [18,17].

Em alguns casos a formagdo de nitreto pode ser prejudicial a resisténcia a
corrosdo e as propriedades mecanicas. Na Figura 6 pode ser visualizado o decréscimo
de energia absorvida com o aumento da quantidade de nitretos extraidos da ZTA de um
AID [15]. Todavia, o o risco de degradar as propriedades mecanicas e corrosivas pode
depender da quantidade, tamanho e distribuicdo dos nitretos, como também de sua

localizagdo e regides circunvizinhas.

~

(8- 2 B

Energia absorvida (Charpy V, 273 K)

[MJ/m?]
(o)

0 u'lo 480 €00
Nitretos extraidos da ZAC [ppm]

Figura 6: Relagdo entre a energia absorvida no ensaio Charpy (273 K) e a quantidade

de nitretos na ZTA de um AID (Fe-27,5%Cr-3,8%Mo-Ni-N) [15].

2.1.2.1.2 Fase Sigma (o)

A fase sigma ¢ um composto intermetélico, de composi¢cdo nominal FeCr, que ¢
duro, ndo magnético e apresenta uma célula unitdria tetragonal [18]. A faixa de
temperatura de precipitagdo da fase sigma (o) depende da composi¢do quimica da liga.
Geralmente, a precipitacdo de ¢ ocorre na faixa temperatura de 600 a 1000° C e ocorre,
principalmente, da decomposi¢ao da ferrita por uma transformagao eutetdide resultando
em austenita secunddria e fase sigma. A nucleacdo da fase sigma ocorre
preferencialmente nas interfaces ferrita-austenita, sendo também possivel nos contornos

grao a/a [19,12]. A precipitacdo desta fase ¢ acompanhada por um aumento de dureza e
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intensa perda de ductilidade, especialmente quando estas sdo medidas a temperatura

ambiente [18].

A morfologia da fase sigma sofre mudancas de acordo com a temperatura de
precipitacdo. A baixas temperaturas de precipitacdao (750° C, Figura 8c) uma estrutura
do tipo coral pode ser encontrada. Em temperaturas mais elevadas (950° C, Figura 8a), a
fase sigma ¢ maior e mais compacta, o que se deve uma menor taxa de nucleagdo, mas
uma elevada taxa de difusdo em altas temperaturas e em temperaturas de 850°C (Figura

8b) uma estrutura intermediéria é encontrada, como pode ser observado na Figura 7.

Figura 7: Morfologia da fase sigma em virtude da temperatura de transformacao (a)

950° C, (b) 850° C, (c) 750° C.

O metal de solda e a ZTA tem 4reas que sofreram multiplas exposicdes a esta
faixa de temperatura (600 — 1000°C), em que pode ocorrer formagdo de fase sigma e
outras fases intermetalicas. Nos acos inoxiddveis duplex com 22% Cr, a formacao de
fases intermetalicas na condi¢do soldada, geralmente, ndo ¢ significante. Ja para os acos
superduplex com 25% Cr ¢ improvavel que se consiga evitar totalmente a precipitacdo

desta fase durante a soldagem [20].
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2.1.2.1.3 Austenita Secundaria (y,)

Os agos inoxidaveis duplex, durante o resfriamento, apresentam transformacgao
de fase a partir do campo ferritico, ou seja, parte desta fase transforma-se em austenita
priméria (y;). Caso este resfriamento seja muito rapido, a formagdo de y, pode ser
prejudicada e uma microestrutura ferritica metaestavel supersaturada em nitrogénio se
formara. Desta forma, durante um tratamento isotérmico ou um reaquecimento devido a
processos de soldagem ocorrera uma difusdo adicional que pode resultar em um
crescimento da y existente ou nucleacdo de uma nova y. Esta segunda nucleagdo ¢
chamada de austenita secundaria (y>). Sua formagao ¢ mais comum no metal de solda e
na ZTA durante a soldagem multipasses e pode alterar significativamente o equilibrio

de y- a da microestrutura do AID [15,17,21].

Durante a soldagem multipasse, o aporte térmico e os ciclos térmicos podem ser
controlados para promover uma ampla formagdo de y, através da otimizacdo do
reaquecimento do metal de solda depositado anteriormente. A formacao de y, na ZTA
de soldas multipasses do agco SAF 2507 est4 intimamente relacionada com a dissolu¢do
dos precipitados de Cr;N e/ou CrN. O nitrogénio liberado na dissolugdo dos nitretos (na
faixa de temperatura de 1000 a 1200° C), ao atuar como elemento estabilizador da
austenita, promove a formacdo de y,. No entanto, um outro estudo realizado com a
mesma liga, submetida a tratamentos isotérmicos (700-900° C), mostrou a precipitacao
cooperativa de y, € pequenas particulas equiaxiais de Cr,N e/ou CrN nas interfaces o/y;.
Esses nitretos em conjunto com o crescimento de y, exercem o efeito de ancoramento
dos contornos de grao o/y. A nucleacgdo e o crescimento da y, pode ocorrer no contorno
de grao a/y crescendo fora da austenita primaria ou no interior dos grdos ferriticos,

associados com os nitretos de cromo previamente precipitados [21,15]

O mecanismo de formacao da y, tem sido muito estudado por Ramirez [15], que
relata que a precipitagdo de nitretos de cromo (Cr,N e/ou CrN), em temperaturas de
reaquecimento de 900 e 1000°C em algumas das interfaces a/y, antecede o crescimento
da vy, e que existe um mecanismo de colaboragdo em que o nitreto retira o Cr, Mo e N da
a e enriquece esta em Ni e Cu, facilitando o crescimento da y na forma de y,. O
nitrogénio necessario para estas transformagdes ¢ suprido pela dissolu¢do dos nitretos
de cromo intragranulares da o [15,17]. A Figura 8 mostra o mecanismo de precipitacdo

cooperativa da v, crescendo na interface a -y;.
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Figura 8: Diagrama esquemadtico mostrando a precipitacdo cooperativa de Cr,N e y, a

partir da interface a/y , seguida da dissolucao do Cr,N [15].

A precipitacdo também pode ocorrer nos contornos de grao a-a e o-y devido as
decomposig¢des eutetdides oo — o + y2 e a — CroN + v, Na Figura 9 pode ser observado
o surgimento de y, ao redor da v, Esta diferenciacdo ¢ possivel por causa da mudanca
de composi¢do quimica, a qual gera comportamentos diferentes devido ao ataque
utilizado. Portanto, esta clara mea diferenciagdo entre a austenita primdria e secundaria
permite determinar em qual classificacdo se enquadra a austenita intergranular, ou seja,
a y; apresentard uma camada de y,. Caso ndo apresente, a austenita intragranular é

classificada como v, [17].

AccY Det F——— 1um
200 kV SE 2206-1000-1

Figura 9: Surgimento de y2 ao redor da austenita primaria [17].

A precipitacao de y, nos AIDs pode ocorrer em diferentes sitios e com diferentes
morfologias. Na descri¢do destas morfologias ¢ utilizada a classificagdo morfologica de

DUBE e AAROSON para ferrita em acos de baixo carbono. No caso dos AID, as
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morfologias geralmente encontradas sdo alotrimorfica de contorno de grdo, placas

laterais de Widmanstatten e Widmanstatten intragranulares, como apresentada na Figura

10 [12].

(0) —= = 5
(n (2)

(b) A &
(n (2)

0 AdA <

(n (2)

(d) Q —O—

{e) —_—

(f)

Figura 10: Sistema de classificagio morfoldgica proposto por DUBE ¢ AAROSON. (a)
alotrimoérfica; (b) placas laterais de Widmanstitten; (¢) Widmanstitten serrilhadas; (d)

idiomorficas; (e) Widmanstitten intragranulares; e (f) estrutura massiva [12].

Devido a importancia dos AISD na industria petroquimica, diversos trabalhos
vém sendo desenvolvidos no sentido de entender o efeito da presenca e dos limites
percentuais em peso das fases intermetdlicas no que tange ao comprometimento das
propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosdo. Dentre diversos cuidados que vém
sendo colocados como primordiais para a integridade microestrutural dos AID e AISD a
soldabilidade tem se tornado um assunto exaustivamente discutido, pois a qualificagao
do procedimento de soldagem para estes materiais deve estar de acordo com as
propriedades de interesse, sejam estas mecanicas ou de resisténcia a corrosdo [15].

Aspectos relacionados a metalurgia fisica da soldagem serdo abordados a seguir.
2.1.3 Metalurgia Fisica da Soldagem dos AID
Como dito anteriormente, o balango correto entre as fases o e y e a inexisténcia de

fases intermetalicas sdo condi¢des elementares para garantir as excelentes propriedades

mecanicas e de resisténcia a corrosdo dos AID e AISD. Na industria, a precipita¢do
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destas fases (principalmente, Cr,N e/ou CrN, y, 6, v2 € o) esta associada, muitas vezes,
com a soldagem destes materiais. Diversas varia¢cdes e mudangas na microestrutura dos
AID e AISD ocorrem, principalmente, devido aos multiplos ciclos térmicos durante a
soldagem. A zona afetada pelo calor (ZTA) pode ser dividida, com base no ciclo

térmico, em trés regides distintas conforme a Figura 11.

Regido II
RegidoI ! ' | Regiio III
L T
______ :'-':_____-_-_--____--_-_-_ Tsolidus
Ferrita
---------------------------- T4 sobvus
Ferrita

+

Austenita

Temperatura

o o e e o ——— . —

Tempo

Figura 11: Ciclo térmico de soldagem do aco duplex 2205 com 0,1%N, destacando-se

as trés faixas principais de temperatura [21].

Na regido I, as temperaturas de aquecimento se aproximam da linha so/vus da
ferrita transformando a maior parte da austenita presente novamente em ferrita por um
processo difusional, bem como a maior parte dos precipitados, especialmente os
nitretos, comegam a se dissolver até que praticamente toda a estrutura torna-se ferritica

(dependendo do tempo de permanéncia nesta faixa de temperatura).

A regido II encontra-se quase totalmente em fase ferritica. A ferrita tem seu
crescimento de grao proporcional a temperatura e ao tempo de exposi¢do nessa regiao.
O crescimento de grao da ferrita diminui a tenacidade e a ductilidade dessas ligas,

devendo assim ser controlado, minimizando o tempo de exposic¢do das ligas na regido II.

Outra maneira de controlar este crescimento de grao da ferrita ¢ selecionar uma
liga com o fator Cr.y/Ni.q mais baixo (maior percentual de elementos que estabilizam o

campo v), ou utilizar um procedimento de soldagem com aporte de calor mais baixo,
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pois quanto menor o aporte de calor menor serd o tempo de permanéncia na regido Il e
menor serd o crescimento de grao da ferrita a. Contudo, este efeito ndo ¢ uma regra
visto que a anisotropia do vetor taxa de resfriamento pode gerar, mesmo para um baixo
aporte térmico, sub-regides onde este aspecto ndo seja observado. Um exemplo da
relagdo entre o tamanho de grao e o aporte de calor para diferentes AID e AISD ¢
apresentado na Figura 12. Nesta ¢ possivel observar o efeito do aporte de calor no
tamanho de grao encontrado na ZTA (HAZ) e na zona de fusdo (FZ) de um AID (SAF
2205) e um AISD (SAF 2507). A temperatura sol/vus dos AISD ¢ maior que a dos AID,
o que diminui o tempo de exposicdo da ZTA na regido II, resultando em regides

menores de graos coalescidos de ferrita.

350
E 300
: 2205 Linha de fusio
3]
Eﬂ e 2507 Linha de fusio ,
2 i.'l."",“ll'.-
.2 200 PP
E l"l‘.. 3 -
g .l-"-.'" . .- A
e 150 T - - 2205 ITA
‘aa‘.; -

4 _.----—-—-——-—--—_
2 100 .z 2507 ZTA
'
50 L

0 02 04 06 08 1.0 1.2 1.4 1.6 18 20
Aporte de calor [kJ/mm)

Figura 12: Efeito do aporte de calor sobre o crescimento de grao da ferrita a, para os

acos duplex 2205 e superduplex 2507 [22].

A regido III ¢é aquela em que ocorrerd o resfriamento a partir da linha de fusdo e
com ele a formacao da austenita e dos compostos intermetalicos (dependendo do tempo
de exposicdo na faixa de temperaturas criticas). A transformacao ferrita em austenita é
controlada principalmente pela taxa de resfriamento nessa regido. Logo, altas taxas de
resfriamento resultardo em um retardo na transformagdo a—y e consequentemente uma
maior quantidade de ferrita serd encontrada na linha de fusdo. Como a ferrita ndo
dissolve bem o nitrogénio, ela se tornara supersaturada neste elemento, aumentado a
possibilidade de precipitagdo Cr,N e/ou CrN. Como consequéncia teriamos a

diminui¢do da concentracdo de cromo na fase a.
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Em relacdo a precipitacdo de fases secunddrias em metais de solda, sdo
apresentados na Figura 13 os exemplos tipicos de possiveis fases e/ou
microconstituintes que podem precipitar e contribuir para a reducdo das propriedades

mecanicas e de resisténcia a corrosdo dos AID e AISD.

(c)

(d)

Figura 13: Exemplo das possiveis fases secundarias que podem precipitar na ZTA de
graos grosseiro. (a) Nitretos de Cromo, (b) y, intragranular, (c) fases x e ¢ e (d) v, intergranular

(23]

Na ZTA de refino de grao e no metal de solda, a cinética de precipitagcdo de fases
secundarias ¢ mais intensa, principalmente devido ao menor tamanho de grdo e maior
quantidade de interfaces que aceleram a cinética do processo. J4 no metal de solda o
problema esta nos constantes reaquecimentos que ocorrem nesta regido. Isto € suficiente
para submeter determinados pontos do metal de solda, sucessivamente, em faixas de
temperaturas onde podem ocorrer precipitagdes indesejaveis, dependendo do tempo de

permanéncia nestes patamares [23].
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A qualificag@o do procedimento de soldagem para o ago inoxidavel superduplex
requer uma avaliacdo da resisténcia ao trincamento por meio de testes de acordo com as
normas ISO 7539-2 [24] e NACE MR 0175 / ISO 15156-3 [25]. Estas normas juntas
abrangem testes de corrosdo sob tensdao em solucdo acida contendo H,S. Chehuan et al,
2014 [26], utilizaram o procedimento descrito na norma ISO 7539-2 para avaliar a
influéncia da austenita secundéria (y;) na presenca de corrosdo sob tensdo por sulfetos
de juntas soldadas de ago inoxidavel superduplex (UNS S32750). Verificou-se que a
simples presenca de vy, ndo implica necessariamente em perda de resisténcia a corrosao,
o seu efeito parece estar relacionado com a regido de precipitagdo na matriz € com a

faixa de temperatura que esta fase tenha sido precipitada.

No entanto, os testes de acordo com ISO 7539-2 ¢ NACE MR 0175 / ISO
15156-3 ndo fornecem informagdes que podem ser usadas em uma andlise critica de
engenharia para determinar a vida util restante de um componente metalico ou estrutura.
Os resultados sdao utilizados apenas para classificacdo qualitativa de uma maior ou
menor susceptibilidade a corrosdo sob tensdo. Assim, o desenvolvimento de
metodologias que permitam aplicar a mecanica da fratura elasto-plastica ou linear-
elastica em situacdes em que hd uma a¢do de carregamento quasi-estatico ou dindmico
com ambiente corrosivo se tornam indispensaveis para uma avaliagdo quantitativa do
risco de falha. Sendo assim, a avaliagdo das normas BS 7448 parte 1 [27] e parte 2 [28],
BS ISO EN 15653 [29], ASTM E1290-07 [30] ou ASTM E1820-08 [31] para aplicag¢ao
em ambiente corrosivo com o intuito de se obter um parametro quantitativo (CTOD ou J
Integral) tornar-se uma alternativa técnica confiavel para analise da perda de tenacidade

em materiais metalicos.

2.1.4 Propriedades Mecanicas

Os AID tém excelentes propriedades mecanicas devido a estrutura de graos
finos, correto balanco entre as fases e auséncia de fases intermetélicas. Os valores de
limite de escoamento dos AID no estado recozido podem ultrapassar em duas vezes os
dos acos austeniticos, sem que haja perda substancial na tenacidade [8]. Isto permite
reducdes de custos de projeto devido a diminui¢ao de espessuras de parede ao se utilizar

a liga duplex garantindo ainda a integridade estrutural do equipamento e/ou
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componente. Além disso, atua de forma benéfica na reducdo do peso e do tempo de

soldagem.

Além da elevada resisténcia mecanica, os AID possuem boa ductilidade e
tenacidade, mesmo em baixas temperaturas, quando comparados aos acos inoxidaveis
ferriticos, pois a transicdo ductil-fragil ocorre de forma gradual dada a presenga em
elevada fracdo volumétrica da fase austenitica. Por outro lado, quando comparados aos
acos inoxidaveis austeniticos, os duplex apresentam valores mais baixos de tenacidade e
ductilidade. O comportamento mecanico dos agos inoxidaveis duplex esta intimamente
relacionado com a caracteristica de cada fase, por isso o balanceamento entre as fragdes
volumétricas de austenita e ferrita deve estar proximo de 50%, a fim de se maximizar as
propriedades mecanicas. Na Tabela 4 sdo apresentadas como forma de comparacdo

algumas propriedades mecanicas dos acos inoxidaveis duplex e austeniticos [4].

Tabela 4: Propriedades mecanicas dos agos inoxidaveis duplex e austeniticos [8].

s | Sereincinge | Resitlnans | Mcsgmmerte | 0w | pioesinur
304L 210 515-680 45 155 Austenita
316L 220 515-690 40 160 Austenita

S 32304 400 600-820 25 230 Duplex
S 31803 450 680-880 25 260 Duplex
S 32750 550 800-1000 25 290 Duplex

A Figura 14 mostra os resultados obtidos no ensaio de impacto para a liga 316L,
bem como para trés outras especificagdes de agos inoxidaveis duplex: UNS S32304

(SAF 2304), UNS S31803 (SAF 2205) e UNS S32750 (SAF 2507).
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Figura 14: Resisténcia ao impacto dos agos inoxidaveis duplex e 316L. Ensaio Charpy,
corpos-de-prova de secdo 10 x 10 mm X 50 mm e entalhe em V. Os ensaios foram realizados na

direcdo transversal a direcdo de laminagdo [2].

Nota-se que a temperatura de transi¢cao ductil-fragil para os duplex estd em torno
de -50°C, enquanto que a liga 316L ndo apresenta esse fenomeno. A presenca de uma

temperatura de transicao ductil-fragil dos AID ¢ devido a presenca da fase ferritica [32].

2.1.5 Deformacao Plastica nos AID

Devido a presenca de uma segunda fase nos agos inoxidaveis duplex a
deformagdo pléstica se torna mais complexa e a microestrutura passa a ser um fator
decisivo para o comportamento plastico do material. Deve-se considerar que, além das
mudangas individuais da ferrita e austenita, existe também uma interagdo entre as duas
fases durante a deformacdo plastica. Além dos mecanismos de endurecimento a frio e
amolecimento necessarios para deformar cada fase, os contornos de grdo desempenham
um papel de extrema importdncia na microestrutura duplex; a acomodacdo da
deformagdo macroscopica depende das caracteristicas plasticas de ambas as fases e suas
interfaces. E importante ressaltar a diferenca entre as interfaces do mesmo grio ou

contornos de grao a-a e y-y e entre graos diferente, os contornos de fase a-y [33,34].
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Foi observado por Krupp et al [35] que os locais de iniciacdo de um trinca nos
AID sao nos contornos de graos a-a. Este fato pode ser explicado pelas altas tensdes
que ndo sdo acomodadas pela deformacgao plastica dos graos de ferrita menos ducteis e
assim tendem a falhar de forma intergranular (Figura 15-a)). Durante a deformacdo
plastica, o acumulo de discordancias na austenita proximo aos contornos de fase pode
gerar uma concentracdo local de tensdo nestas regides. Esta tensdo acumulada também

pode ser uma fonte de geragdo de discordancias na ferrita [36].
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Figura 15:Propaga¢do de uma microtrinca em um ago inoxidavel duplex 22Cr—5Ni—

3Mo (Adaptado de [35]).

A velocidade e o caminho que a trinca ird se propagar sdo determinados tanto
pela resisténcia dos contornos de grao a-a e y-y quanto pela resisténcia dos contornos de
fases y-a, que estdo relacionados com o angulo de desorientacdo da rede (quando a
trinca ¢ bloqueada por um contorno) e com o angulo entre os planos de deslizamento.
Na Figura 15-a a microtrinca iniciada intergranularmente cresce continuamente em um
grao adjacente de ferrita. Embora a zona plastica na ponta da trinca seja bloqueada pelo
contorno y-a, a trinca continua a se propagar pelo grao vizinho de austenita (ponto 1 da
Figura 15-a), porém ao atingir o proximo contorno de fase y-a a trinca para (ponto 2 da
Figura 15-b). J4 no ponto 3 da Figura 15-c a microtrinca se ramifica crescendo através
do contorno de grdo y-y (ponto 4 da Figura 15-c). Foi observado que, geralmente, os

contornos de fase o-y sdo barreiras mais efetivas que os contornos de grao o-o e y-y para
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retardar ou impedir a propagacdo da trinca, ou seja a maior resisténcia a propagacao de

trincas sdo os contornos de fase a-y de angulo alto [35].

Os contornos de alto angulo (6 >15°) tém condi¢do de aniquilar discordancias. Ja
os contornos de baixo angulo possuem baixa mobilidade, sdo arranjos de discordancias.
O contorno de baixo angulo pode ser representado por um conjunto de discordancias,
sdo subgraos com diferenca de orientacdo de poucos graus de menor energia com
relagdo ao contorno de grdo. A deformagdo a frio promove a multiplicagdo das

discordancias e do seu rearranjo em contornos de baixo angulo [37,38].

Durante a deformacdo pléstica de um material policristalino, os grdos com
orientacdo favordvel a carga aplicada irdo deformar homogeneamente pelo
escorregamento de planos. Quando a orientagdo de alguns graos ¢ menos favoravel ao
carregamento, o reticulado cristalino pode sofrer sucessivas rotacdes. Essa mudanca de
orientacdo cristalografica dos graos causa a formacdo de uma textura de deformagao

[39].
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2.2 Mecanica da Fratura

No inicio da histéria do projeto de engenharia houve grande necessidade de
conhecer as diferentes formas que um material ou componente poderia falhar. Com isso,
os critérios de falha convencionais tém sido desenvolvidos para explicar a resisténcia a

fratura de estruturas que suportam cargas estaticas ou dindmicas [40].

Mecéanica da fratura ¢ o estudo do comportamento mecanico de materiais com
defeitos submetidos a uma carga aplicada, que lida com o processo irreversivel de
ruptura devido ao crescimento de trincas. Essa formacao de trincas depende fortemente

da microestrura, carga aplicada e 0 meio em que a estrutura € exposta ou aplicada [41].

As caracteristicas microestruturais desempenham um papel fundamental para o
processo de fratura, defeitos e imperfei¢cdes podem agir como nucleo de formacdo de
trincas e levar ao processo de falha mesmo dentro do nivel eldstico de carregamento. As
fraturas podem ser classificadas como ducteis, em que a ruptura, geralmente, ¢
precedida por grande deformacao. Este processo ¢ caracterizado pela grande quantidade
de energia dissipada que estd associada a elevada deformagdo pléstica, resultando em
um crescimento lento de trincas devido ao encruamento na regido da ponta da trinca.
Por outro lado, a fratura precedida por pequena ou nenhuma deformagdo plastica ¢é
chamada de fratura fragil. E um processo de baixa energia dissipada, que pode levar a
uma falha catastrofica, sem aviso prévio, tendo um crescimento da trinca com alta

velocidade.

Basicamente, a mecanica da fratura tem trés fatores varidveis que interagem no
processo de fratura, como ilustrado na Figura 16. E o estudo que tenta explicar e prever
a interacdo entre as tensdes atuantes na pe¢a ou componente (estado de carregamento), o
tamanho dos defeitos presentes e a tenacidade a fratura (resisténcia ao crescimento de

trincas) do material.
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Figura 16: Variaveis abordadas na Mecanica da Fratura.

A Segunda Guerra Mundial foi um marco historico para Mecanica da Fratura,
apos diversas falhas em ferrovias, tubulacdes, tanques e navios ocasionadas pelo
fendmeno da fratura fragil, o desenvolvimento dos estudos acarretou no estabelecimento
dos fundamentos da Mecanica da Fratura Eléstica Linear (MFLE) por volta de 1960.
Seus embasamentos tedricos tiveram origem a partir dos trabalhos de Griffith, na
década de 20, sobre o valor tedrico e experimental da tensdo de fratura de um soélido
fragil resultando no estudo do fendmeno de propagacdo instdvel da trinca, que foram
aprimorados por volta da década de 50 por Irwin e Orowan. Assim esta ciéncia pode ser
aplicada na pratica, primeiramente na industria aerondutica e em seguida em aplicacdes

de aco como vasos de pressao, tubulagdes e estruturas offshore [42,43].

Existem métodos padronizados para a determinacdo da tenacidade & fratura sob
condi¢des de deformagdo plana, caracteristica do estado triaxial de tensdo, (Kic), que
sdo validos quando o tamanho da zona pléstica a frente da ponta da trinca € pequeno, e é
utilizada, neste caso, a MFLE. A teoria da MFLE limita-se ao estudo do
comportamento de fratura dos materiais essencialmente frageis, deixando de ser valida
quando uma deformacao plastica significativa precede uma falha. Ja para materiais com
caracteristicas ducteis, em que a plasticidade contribui intrinsecamente para o aumento
de tenacidade pelo consumo de energia, os conceitos mais modernos utilizados sdo os
da Mecanica da Fratura Elasto-Plastica (MFEP) e os métodos mais utilizados para lidar
com essa relacdo linear s3o o CTOD e a integral J [44]. Tendo em vista que o foco desse
trabalho ¢ o ago inoxidavel superduplex, o qual possui elevada resisténcia mecanica,

porém com certa ductilidade, serd dada maior importancia para a MFEP.
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2.2.1 Mecanica da Fratura Elasto-Plastica

A mecéanica de Fratura Elasto-plastica (MFEP) surgiu em fun¢do das limitagdes
da MFLE para materiais ducteis, os quais apresentam consideravel plasticidade na ponta
da trinca, sendo assim aplicada para materiais com comportamento ndo lineares e que

apresentam grande dissipacdo de energia durante o processo de falha.

A tenacidade a fratura ¢ uma propriedade do material e deve ser independente de
geometria, tamanho e niveis de carregamento para um material com determinada
microestrura. A fim de se medir de forma confiavel a tenacidade a fratura, foi criado um
parametro que descreve as condigdes da ponta da trinca de materiais elasto-plasticos
denominado CTOD (Crack Tip Opening Displacement), o qual foi utilizado como um

critério de fratura para o presente trabalho [42,45].
2.2.1.1 CTOD - Crack Tip Opening Displacement

Em 1961, Wells observou que materiais com alta tenacidade ndo podiam ser
caracterizados pela MFLE e a partir de seus experimentos pode concluir que essa teoria
da mecanica da fratura ndo poderia ser aplicada para uma importante classe de
materiais. Wells observou que, para essa classe de materiais que apresentavam
deformagdo plastica significativa, durante o processo de fratura ocorre o
“embotamento” (arredondamento) na ponta da trinca provocando a separagdo de duas
superficies. Assim foi sugerido o primeiro pardmetro para esses materiais, o “crack tip
opening displacement”, CTOD, usualmente designado por 8. O CTOD procura
caracterizar a capacidade de o material deformar plasticamente antes da fratura medindo
o afastamento das duas faces da trinca pré-existente na sua extremidade, de acordo com

a Figura 17 [42,43].
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Figura 17: Representagdo esquematica da deformacao na ponta da trinca.

O modelo proposto sugere a equivaléncia entre uma trinca real de comprimento 2a
e zonas de deformagdo plastica, supostamente circulares de raio ry, € uma trinca

equivalente, puramente elastica de comprimento 2(a + ry), como representado na Figura

18.

Figura 18: Modelo para o calculo do valor de CTOD.

Com isso, foi possivel relacionar o CTOD com o fator de intensidade de tensdes
(K) para valores elevados de limite de escoamento. Entdo para tensdes no regime
elastico, ou seja, tensdes remotas aplicadas bem menores que o limite de escoamento do
material (o0 < o0;p), utiliza-se da seguinte equacgao [43]:
4K 2 4G (5)

nEoyy mog

)

Onde K ¢ o fator de intensidade de tensdes, £ € o modulo de elasticidade, 0,5 € a tensdo

limite de escoamento e G ¢ a taxa de liberagdo de energia que, nestas condicdes, ¢ igual

KZ
a /E

No entanto, a equagdo anterior limita-se as situagdes em que o conceito de K ¢

aplicavel, quando a MFLE ainda ¢ valida. No caso de maiores extensdes da zona
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plastica, foi proposto por Burdekin e colaboradores, a partir do modelo de Dugdale, o
modelo para determinar a extensdo da zona plastica de um trinca no estado de tensdo

plano, com consta na equagdo ( 6 ):

6=§%aln<sec<na )) (6)

n E 201g

Onde o ¢ a tensdo aplicada, a ¢ o tamanho admissivel de defeito, £ ¢ o mddulo de

elasticidade e 0,5 ¢ a tensdo limite de escoamento.

O uso de CTOD para avaliar a tenacidade dos materiais baseia-se na hipotese de
que existe um valor critico de CTOD, §.,, que ¢ uma propriedade dependente do
material, temperatura, taxa de deformacdo e estado de tensdes reinante na ponta da
trinca. Esta hipdtese ¢ descrita de acordo com a Figura 19. Na Figura 19-(a) pode ser
observada a pré-trinca, Figura 19-(b) e Figura 19-(c) os valores sucessivamente
crescentes de CTOD correspondentes as cargas aplicadas e em Figura 19-(d) a
representacdo da trinca (Aa). O valor de iniciagdo de CTOD ¢ o valor de & que

imediatamente antecede o inicio da propagacdo da trinca.

Aa

(a) (b) (c) (d)

Figura 19: Representacdo esquematica do aumento do CTOD com a carga até a

propagacao da trinca.

No ensaio de CTOD usa-se um sistema de flexdo em trés pontos e ¢ realizado em
um corpo-de-prova entalhado com a presenca de uma pré-trinca de fadiga, para que se
aproxime da condi¢do mais critica de uma trinca real na pega. O céalculo do valor de
CTOD ¢ feito a partir de semelhangas de tridngulos, em que se assume que o corpo-de-
prova ¢ rigido e a componente pléstica da deformacao rotaciona sobre um ponto fixo,

conforme a Figura 20 [43,45].
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Figura 20: Representacdo esquematica da abertura da trinca durante o ensaio de flexao

para determina¢do do CTOD [46].

Durante o ensaio sao realizadas medi¢des do deslocamento da abertura do entalhe
através de um extensometro (“clip-gauge™) e ¢é feito um registro da carga aplicada
versus este deslocamento da abertura, CMOD (Crack Mouth Opening Displacement). O
CTOD ¢ separado em uma componente plastica, representada pela parcela plastica de
CMOD (¥,) e uma componente elastica que ¢ calculada a partir do valor de intensidade

de tensdo correspondente a carga aplicada (K), conforme a equagdo ( 7)) [27]:

K- A (7)
 20,E 1 +i(a+z)
04(w—a)

Onde a ¢ o tamanho da trinca, z ¢ a distancia do ponto de apoio do extensometro até a
superficie do corpo-de-prova; (w — a) € a distancia do centro de rotacdo aparente até a
ponta da trinca e, como dito anteriormente, V), é a componente plastica do CMOD,

como pode ser observado no grafico na Figura 21.
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Figura 21: Grafico Carga X CMOD com representagao para se obter Vp.

2.2.2 Curvas de Resisténcia

O conceito de curva de resisténcia foi introduzido primeiramente por Kraft et al
em 1961 [47] e, hoje em dia, ¢é bastante consolidado, sendo largamente descrito em
livros e normas técnicas de mecanica da fratura. Os materiais com comportamento
ductil, de uma forma geral, apresentam curvas de resisténcia ascendetes, onde J ou
CTOD aumentam com o crescimento da trinca, como pode ser observado na Figura 22.
No estagio inicial de deformagdo a relagdo entre J e Aa ¢ praticamente linear e hd um
crescimento muito pequeno da trinca devido a plastificacdo que ocorre em sua ponta.
Com o aumento de J, o material falha localmente na ponta da trinca resultando em uma
extensdo de seu tamanho. A resisténcia a propagacao de trinca em ago pode ser também
caracterizada pelo valor da inclinacdo dJ/da, a qual ¢ definida como mddulo de

rasgamento [42].
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Figura 22: Modelo esquematico de uma curva de resisténcia para um material ductil.

(Adapatado de [42]).

A técnica de teste mais comum para a obtengdo experimental das curvas de
resisténcia J-R ou CTOD-R ¢ a do corpo-de-prova unico (single specimen), utilizando o
método das descargas parciais (Unloading Compliance Method). Primeiramente, aplica-
se uma carga que provoca um pequeno crescimento da trinca. Em seguida, essa carga ¢
parcialmente aliviada e aplicada novamente e, assim, descargas parciais sdo realizadas
periodicamente durante todo teste. A medida que a trinca cresce, o corpo-de-prova
apresenta maior flexibilidade (compliance), ou seja, o corpo-de-prova se torna menos
rigido. O valor de compliance (inverso da rigidez) ¢ medido pela inclinacao (1/C) das
linhas geradas por cada descarregamento parcial, como pode ser observado na Figura
23. Para cada geometria especifica de corpo-de-prova, existe uma equacdo adequada
para calcular o tamanho da trinca relacionado com a compliance [42]. Em seguida, o
tamanho de trinca teorico, calculado pela compliance, ¢ comparado com o tamanho de

trinca real verificado ap6s o ensaio.
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Figura 23: Curva carga versus deslocamento para o método de descargas parciais [42].

Testes realizados por Bourgeon et al. [48] mostram que a tenacidade a fratura de
juntas soldadas de superduplex em meio hidrogenado foram significativamente menores
quando testadas sob uma taxa de carregamento mais baixa. A amostra testada com a
taxa de carregamento estipulada pela norma, apresentou uma fractografia que consistia
inteiramente de microvazios, indicando um mecanismo de falha totalmente ductil.
Enquanto, a que foi carregada com a mais baixa velocidade (aproximadamente 4x10™
MPam’’s™"), mesmo com um baixo nivel de hidrogénio, apresentou indicios de
clivagem. O nivel de hidrogénio e a taxa de deformagdo afetam a tenacidade a fratura do
metal de solda do superduplex. O efeito da taxa de deformagdo com a dependéncia do
tempo estd provavelmente relacionado com o tempo disponivel para a difusdo
hidrogénio, porém Bourgeon et al. [48] encontrou resultados que mostram que o efeito
seria semelhante para niveis de hidrogénio entre 31 e 3 ppm. Sendo assim, ¢ um dos

parametros que sera melhor analisado no presente trabalho.
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2.3 Protecao Catodica

A protecao catddica ¢ uma técnica que, baseada nos principios da eletroquimica,
transforma a estrutura metélica que se deseja proteger em um catodo, evitando assim,
que a estrutura se deteriore [49]. Vem sendo aplicada no Brasil e no mundo com o
intuito de combater a corrosdo de instalagdes metalicas enterradas, submersas e em
contato com eletrélito. E gracas a protecdo catddica que tubulagdes enterradas para o
transporte de agua, petréleo, gas e produtos quimicos, assim como, grandes estruturas
portudrias, plataformas submarinas de producao de petroleo, equipamentos industriais, e
tanques de armazenamento enterrados sdo capazes de operar com seguranga, protegidos

da corrosao [50].

Por ser um método muito utilizado em estruturas maritimas, deve se dar a devida
importancia as condi¢des que o aco em questdo estd exposto. Nesse caso, a 4gua do mar
apresenta alta condutividade elétrica devido a presenca de cloreto de sdédio, além de
apresentar gases dissolvidos, tais como oxigénio, que potencializam a corrosividade do
meio [51]. Muitas vezes estruturas como as de ago carbono exigem medidas adicionais

contra corrosdo, ja que possuem baixa resisténcia a corrosao no meio maritimo.

2.3.1 Mecanismos Basicos

O processo corrosivo de uma estrutura metalica enterrada ou submersa se
caracteriza pelo aparecimento de areas anddicas e catddicas na superficie do material
metalico, com um fluxo de corrente elétrica que ocorre no sentido da area catodica para

a anodica.

Proteger catddicamente uma estrutura significa eliminar, por processo artificial,
as areas anddicas da superficie do metal fazendo com que toda a estrutura adquira
comportamento catddico. Assim, o fluxo de corrente elétrica anodo/catodo deixa de

existir e a corrosao ¢ totalmente eliminada [50].

A corrosdo de ferro em meio aquoso aerado ¢ descrita pela equacdo a seguir:

2Fe + 0, + 2H,0 — 2Fe(0OH), (8)

35



O produto, hidréxido de ferro II, geralmente ¢ oxidado para Fe;O4 ou para hidrato de
oxido férrico (FeOOH). Para um melhor entendimento, é conveniente considerar as
reacdes metalicas e ndo metalicas separadamente de acordo com as equagdes ( 9 ) e
(10).
2Fe — 2Fe?™ + 4e~ (9)
0, + 2H,0 + 4e~ - 40H™ (10)

Para balancear as equacdes anteriores, em termos de carga elétrica, ¢ necessario
que 4 elétrons sejam fornecidos do lado direto da equacdo ( 9 ) e do lado esquerdo da
equacdo (10). Assim somando e racionalizando-as, resulta-se na equagdo ( 8 ). Conclui-
se, entdo, que a corrosdo € uma reagdo que ocorre por um mecanismo eletroquimico

envolvendo espécies quimicas e elétricas.

A equagdo ( 9 ), que envolve o consumo do metal e a liberagdo de elétrons, ¢é
chamada de reagdo anddica enquanto a equagdo (10), que envolve o consumo das
espécies dissolvidas no meio e de elétrons, ¢ chamada de reagcdo catddica. Para estas
reacdes ocorrerem, todos os elétrons da reacdo anddica devem ser consumidos pela
reacdo catddica, de forma que o metal desenvolve um potencial mais ou menos

constante, denominado potencial de corrosao (Ecorr) [S1].

A Figura 24 mostra uma representagdo da prote¢do catddica através do
Diagrama de Pourbaix. Este diagrama representa a relativa estabilidade de fases solidas
e de ions soluveis, que sdo produzidos pela reagdo entre um metal e um meio aquoso,

como fung¢do de dois pardmetros: o potencial do eletrodo e o pH do meio.

A partir dele podemos definir que proteger catddicamente significa polarizar o
material até seu potencial de eletrodo atingir a regido de imunidade, ou seja, deslocar o
ponto 1 para o ponto 2. Em virtude das reagdes eletroquimicas no catodo, ha sempre a

elevagdo do pH e o ponto final da protecdo ¢ o ponto 3 [49,52]
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Figura 24: Diagrama esquematico do diagrama de Pourbaix, mostrando o

comportamento do metal no diagrama, quando em prote¢do catddica.

Existem dois tipos de prote¢do catddica que se baseiam no mesmo principio de
funcionamento que ¢ a injecdo de corrente elétrica na estrutura através do eletrolito. Na
protecdo catodica galvanica o fluxo de corrente elétrica origina-se da diferenga de
potencial entre o metal a proteger e o outro escolhido como anodo (com potencial mais
negativo). No caso da protecdo catddica por corrente impressa, o fluxo de corrente
origina-se da forca eletromotriz de uma fonte geradora de corrente elétrica continua.

Para a dispersao dessa corrente sdo utilizados anodos especiais inertes [50].

2.3.2 Evolucao do Hidrogénio nos Metais

A reagdo de evolucdo do hidrogénio depende do eletrélito ao qual o metal estd
exposto, como mostrado nas reacgdes a seguir [53]:

2H;0" + 2e~ -» H, + 2H,0 em meio acido (11)

2H,0 + 2e~ - H, + 20H™ em meio alcalino ( 12)

O préximo passo para que ocorra a evolucdo do hidrogénio consiste em qualquer

descarga de protons hidratados, em meio 4cido:
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H;0*"+ M + e~ » MH, ;5 + H,0 em meio acido ( 13)

ou a eletrdlise da agua, em meio alcalino:

H,O0+M+e~ - MH,;s + OH™ em meio alcalino ( 14 )

em que MH,,, representa o atomo de hidrogénio adsorvido na superficie do metal. O
segundo passo depende do metal em questdo e da densidade de corrente catédica. O
desprendimento de atomos de hidrogénio da superficie do metal ocorre por dessor¢do
quimica (recombinacdo catalitica), podendo ocorrer em meios acidos ou em meios
alcalinos:

MH s + MHyys — Hy + 2M (15)

ou por dessor¢ao eletroquimica:
MH, 4, + H;0" + e~ > H,0 + H, + M em meio acido ( 16)
MH,;s + H,O+e~ > H,+OH™ + M em meio alcalino (17 )

A taxa de cada reacdo depende das condi¢des experimentais, a etapa eletroquimica mais
lenta controla a velocidade de reacdo. Esse processo determina a densidade de corrente

catddica, /., e o sobrepotencial, 77, como € apresentado na equacao de Tafel a seguir:

n = a — blog(l,) (18)

onde a ¢ b sdo constantes independentes de /.. A inclinagdo da curva de Tafel, b,
constitui um dos critérios que sdo necessarios para determinar o mecanismo da reagdo
de evolucdo do hidrogénio. Sabendo que diferentes mecanismos envolvendo diferentes
taxas de reacdo, muitas vezes, tem o mesmo coeficiente de Tafel, a partir das medigdes
de parametros eletroquimicos tais como a cobertura de hidrogénio, a densidade de
corrente de troca, o coeficiente de transferéncia, a ordem de reagdo, o numero
estequiométrico e o calor de adsor¢do ¢ possivel obter conclusdes sobre o mecanismo

provavel da evolugao do hidrogénio em varios metais [54] [55].

2.3.3 Fragilizacao por Hidrogénio
O hidrogénio interage com a maioria dos metais por uma série de mecanismos,

resultando em modifica¢des nas propriedades mecanicas que levam a fraturas frageis e

altamente danosas [50]. A permeacao do hidrogénio nos metais ou ligas ¢, sem divida,
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o primeiro passo que ird resultar na fragilizagdo por hidrogénio. E um processo bastante
complicado, pois depende de diversos pardmetros, como temperatura, composi¢cao

quimica, estrutura cristalina, sobrepotencial catddico e pressao [54].

Existem muitos casos em que os metais podem absorver quantidades
consideraveis de hidrogénio derivados de ambientes aquosos, como por exemplo, a
penetragdo do hidrogénio no aco durante sua dissolucdo em dacidos fortes: reacdo
combinada com evolu¢do do gas hidrogénio [56]. O hidrogénio penetra nos metais na
forma atomica e devido a seu pequeno volume atdomico e sua alta mobilidade ¢ capaz de
se difundir rapidamente na malha cristalina, mesmo em temperaturas relativamente
baixas [50]. A presenca de hidrogénio atdmico adsorvido na superficie e a difusdo deste
elemento para o interior do material sdo requisitos fundamentais para que ocorra a

fragilizagao pelo hidrogénio, independente do mecanismo que esteja prevalecendo.

A norma NACE MRO0175 (2001) diferencia os mecanismos de trincas induzidas
por hidrogénio (hydrogen-induced cracking, HIC) e de trincas por hidrogénio sob tensdo
(hydrogen stress cracking, HSC), usualmente chamado de fragiliza¢ao pelo hidrogénio.
O fendémeno de HIC ocorre quando o hidrogénio atomico difunde no ago e se combina
para formar hidrogénio molecular em sitios ou zonas de aprisionamento. J4 a HSC
ocorre devido a presenga de hidrogénio em um metal submetido a tensdes trativas

(residuais ou aplicadas) [57].

Muitas vezes os fendmenos “fragilizagdo pelo hidrogénio” e “corrosdo sob
tensdo” sdo empregados de forma indistinta. Porém, a trinca na corrosdo sob tensdo ¢é
controlada pela dissolucdo anddica na ponta da trinca, enquanto a fragilizagdo pelo
hidrogénio ¢ causada pela absor¢ao de hidrogénio, sendo este um processo catddico. A
protecdo catodica reduz ou elimina a corrosdo sob tensdo, mas ndo a fragilizagdo pelo
hidrogénio. A reacdo catddica na superficie do material induz a reagdo de redugdo da
agua do mar, resultando na formag¢@o de hidrogénio atdmico na interface metal/solugao

[23].

2.3.4 Fragilizacao por Hidrogénio dos A¢os Inoxidaveis Superduplex

Os acos inoxidaveis duplex e superduplex estdo sujeitos a protecdo catddica em

agua do mar em diversas aplicagdes tecnoldgicas, que podem resultar na fragilizagao
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por hidrogénio. Varios autores tém reportado que a forma eficiente de protegdo desses
materiais contra a corrosdo por pite ¢ o acoplamento de anodos de sacrificio de ago
carbono. Um potencial aplicado da ordem de -1050 mV (Ag/ AgCl), pela utilizagdo de
anodos de sacrificio ird “superproteger” qualquer componente fabricado em ligas
ferrosas. Isso leva a geracdo de hidrogénio na superficie do material podendo gerar

problemas de fragilizacao [58].

Os AID sao suscetiveis a fragilizagdo por hidrogénio, que aumenta com o teor de
ferrita, devido a menor solubilidade do hidrogénio nesta fase. A partir da Tabela 5,
podemos observar que o coeficiente de difusdo do hidrogénio na ferrita ¢ muito superior
ao coeficiente de difusdo na austenita, podendo atingir valores com cinco ordens de
grandeza a mais. Enquanto, a solubilidade do hidrogénio na austenita ¢ 2.500 vezes
maior do que na ferrita. Sendo assim, espera-se que a ferrita transporte o hidrogénio e

que este se aloje na austenita.

Tabela 5: Solubilidade e difusividade da austenita e da ferrita a 293K [59].

Solubilidade (S) Difusividade (D)

Sy/Sa Dy/Da
(4tomos H/Fe) (m?/s)
i 28x10° 60x 10"
Ferrita . § 25x10° 55x10°
Austenita 70x 10 3,3x 10

Comparado aos agos ferriticos, a difusdo nos acos superduplex ¢ menor. Este

comportamento ¢ ocasionado pelos seguintes efeitos:

1. Aumento da distancia a ser percorrida pelo hidrogénio na ferrita devido a
presenca dos graos de austenita. Isto reflete em um caminho tortuoso a ser percorrido

pelo hidrogénio e, portanto, maior;

2. Ocorréncia de aprisionamento na fase austenitica e nos contornos da fase

austenitica.

O principal mecanismo de difusdo do hidrogénio através da rede cristalina ocorre
por meio de saltos intersticiais. A estrutura ferritica CCC, devido ao seu menor fator de

empacotamento atomico, permite uma alta taxa de difusdo e uma baixa solubilidade,
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como dito anteriormente. Por outro lado, como a estrutura austenitica CFC possui maior
distdncia entre os intersticios, a barreira para a difusdo do hidrogénio é maior,

resultando em uma taxa de difusdo mais baixa e alta solubilidade [60].

Sabe-se que a natureza da iniciagdo de uma trinca por hidrogénio ¢ bastante
complexa devido as diferencas de propriedades mecanicas, susceptibilidade ao
hidrogénio e comportamento eletroquimico das fases a e y. A ferrita possui um valor de
limite de resisténcia a tracdo maior que a austenita, porém ¢ mais fragil. Além disso, a
fase a ¢ anddica em relagdo a y. Desta forma, se espera que a nucleacdo e a propagacgao
de trincas em meio aquoso, sob condi¢cdes de carregamento, sejam diferentes para as

duas fases [23].

Sabe-se que as principais fontes de hidrogénio na aplicacdo industrial sdo
provenientes do H,S presente no petroleo bruto e da protecdo catddica aplicada no
equipamento para aplicacdo submarina. Assim, os aspectos relacionados com a
difusividade do hidrogénio em agos sdo de elevado interesse. Olden et al [61]
apresentaram resultados sobre o coeficiente de difusdo do hidrogénio em diferentes
microestruturas. Neste trabalho sdo atribuidos valores da ordem de 10 m%/s, 10'® m?/s
e 10"° m%/s para agos inoxidaveis ferriticos, austeniticos e superduplex, em condi¢des
de carregamento de 1 mA/cm® em solugdo 0,1 M de NaOH. Estas diferencas nos valores
do coeficiente de difusdo do hidrogénio, mostram que no AISD existe uma grande
solubilidade para o hidrogénio (H’) neste material. Assim, na coexisténcia de tensdo e
uma fonte de hidrogénio, a integridade do componente pode ser comprometida, pois a
interacdo entre o hidrogénio e um defeito podem alterar bruscamente a tensdo local,
resultando em uma concentra¢do de tensdo superior a tenacidade a fratura estimada

pelos testes realizados em condicdes ao ar.

Ha poucos estudos mostrando discussdes relevantes sobre metodologias que
permitem avaliar a reducdo da tenacidade a fratura em meios contendo hidrogénio por
protecdo catddica ou solucdo 4acida contendo diferentes pressdes parciais de H,S.
Independentemente da fonte de hidrogénio, os desafios para o desenvolvimento de uma
metodologia que permita avaliar a resisténcia a fratura assistida pelo meio estdo
relacionados com a combinagdo correta entre a taxa de carregamento € o tempo de
hidrogena¢do e ainda com o procedimento de andlise dos principais parametros obtidos

durante o teste (K, CTOD 6 ou integral J). Além disso, ha um certo nimero de cuidados
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experimentais que devem ser levados em conta (monitoramento do pH, a concentragao
da solucdo, o potencial aplicado e os dados de aquisi¢do de carga e deslocamento) para
obter resultados confidveis. Em testes de CTOD onde a fonte de hidrogénio ¢ a prote¢ao
catddica, em baixa pressdo e temperaturas, o monitoramento dos principais parametros é
menos problematica do que quando ¢ utilizado H,S como fonte de hidrogénio, o que
facilita o desenvolvimento de uma metodologia para avaliar o efeito deletério do

hidrogénio nos testes de tenacidade a fratura.
2.3.4.1 Mecanismos de Fragilizaciao pelo Hidrogénio

Ao longo do tempo, varias teorias foram propostas com o intuito de explicar a
fragilizacdo por hidrogénio. No entanto, ndo existe uma Unica teoria que explique
completamente o fendmeno. Na pratica, pode-se ter alguns micromecanismos atuando
simultaneamente, prevalecendo um ou outro, dependendo das condi¢des de ensaio e do
material. De acordo com a literatura, quatro mecanismos sdo propostos para descrever a

fragilizagdo causada pelo hidrogénio nos materiais:

1. formacgdo de hidretos;

2. decoesdo aumentada pelo hidrogénio (HEDE — hydrogen enhanced
decoesion);

3. plasticidade local aumentada pelo hidrogénio (HELP — hydrogen
enhanced local plasticity)

4. empolamento pelo hidrogénio.

Porém, os mecanismos relevantes para a ocorréncia de trincamento sob tensdo induzido
pelo hidrogénio (TTIH), os quais podem ocorrer nos acos superdiplex submetidos a

protecdo catodica, sdo apenas HELP e HEDE [62,61,63].

O mecanismo HELP ¢ baseado em observagdes que a presenga do hidrogénio em
solucdo solida aumenta a mobilidade das discordancias e cria regides de alta
deformacado plastica localizada. O aumento dessa mobilidade ¢ atribuida a diminui¢do
da interacdo entre as discordancias e outros obstaculos (como atomos de carbono e
contornos de grao) na presenca do hidrogénio. Assim as discordancias movem-se para
perto uma das outras e para perto dos obstaculos, produzindo empilhamentos mais

densos e compactos na presen¢a do hidrogénio. O resultado disto ¢ que regides de alta
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deformacdo (onde o hidrogénio aumenta a mobilidade de discordancias) estdo
circundadas de zonas menos ducteis onde as discordancias estdo mais compactadas A
tensdo se concentra apenas nessas zonas mais duras que representam uma pequena
porcdo da secdo. Quando a tensdo resultante nessas pequenas por¢des ¢ maior que o
limite de resisténcia a tragcdo, a falha ocorre. Mesmo se, em nivel muito localizado
(microscépico), a plasticidade ¢ aumentada pelo hidrogénio, a nivel macroscopico o

material apresenta comportamento fragil [64].

Através da Figura 25, Delafosse e Magnin (2001) explicaram o processo
detalhadamente. Na etapa 1, o plano de deslizamento ativo na ponta da trinca ocorre nos
planos (1 1 1). Em seguida hd um aumento da plasticidade devido a producdo de
vacancias e adsor¢do de hidrogénio. No terceiro estagio, as discordancias a frente da
ponta da trinca interagem com o obstaculo quando a tensdo ¢ aplicada. Considera-se
como regido “amolecida” a regido onde a difusdo ocorre e a regido a frente de obstaculo
como regido endurecida. Com o acimulo de discordancias a tensdo local tende a
aumentar. No penultimo estagio, o valor de K¢ local ¢ atingido, particularmente pela
absorc¢ao de hidrogénio ao longo do plano de escorregamento. Assim ocorre um ponto
de inicia¢do da trinca. Na ultima etapa o hidrogénio diminui a energia de coesdo e a
tensdo normal pode ser suficiente para abrir a trinca ao longo do plano de
escorregamento. Esse processo tem como caracteristica levar a uma mudanga periddica

nos planos de trinca [61].

(111

Obstaculo

Zona "amolecida” | Zona endurecida

Figura 25: Esquema geral do processo de HELP descrito por Delafosse e Magnin [61].

O efeito do hidrogénio na mobilidade das discordancias parece ser independente do

tipo de discordancia (aresta, mista, espiral). Além disso, este efeito estd presente em
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diferentes microestruturas cristalograficas. Estudos realizados por ZANDER et al [65],
mostram que o efeito do amolecimento depende da quantidade de hidrogénio. Foi
observado que para altas concentragdes de hidrogénio, houve um maior amolecimento

explicado pela diferenca na mobilidade das discordancias.

E importante salientar que, no caso dos agos inoxidaveis superduplex, a literatura
recente aponta que além do HELP ha outro mecanismo que atua simultaneamente para a
ocorréncia de trincamento sob tensdo induzido pelo hidrogénio que é a decoesdo
aumentada pelo hidrogénio (HEDE - Hydrogen enhanced decohesion) que sera
discutido a seguir. Em ambos os modelos a fratura induzida pelo hidrogénio ¢
considerada como um resultado da composicdo quimica, da deformagdo, concentragcdo
de hidrogénio e da tensdo, porém o mecanismo de nucleacdo e crescimento sdo
basicamente diferentes. Entretanto, ndo hd um modelo que descreva perfeitamente a

tensdo na ponta da trinca e da tensdo dentro da zona de processo afetada [61].

O mecanismo de decoesdao aumentada pelo hidrogénio (HEDE) baseia-se na
hipotese de que o hidrogénio intersticial diminui a for¢a coesiva devido a dilatagdo da
rede cristalina e, assim, diminuindo a energia para que ocorra a fratura. Isto implica que
o hidrogénio diminui a barreira de energia tanto dos contornos de grao como dos planos
de clivagem. A idéia ¢é que a fratura se inicia na area de maxima tensdo hidrostatica a
uma pequena distancia na ponta da trinca. Com a diminui¢do da energia coesiva uma
falha planar ird ocorrer. Se defeitos planares existirem no material, esses podem agir
como armadilha para hidrogénio, com que o hidrogénio armazenado enfraquece a unido
dos defeitos planares. A tenacidade a fratura ¢ descrita como fungdo da tenacidade a

fratura local (ponta da trinca) e do teor de hidrogénio [61].

Os seguintes fatores contribuem para que haja uma redugdo local e,

consequentemente, global na tenacidade a fratura [61]:

1. Dominancia do modo I de carregamento

2. Aumento da pressao ou da concentra¢ao interna de hidrogénio
3. Alta segregacdo no contorno de grao

4. Diminui¢do do modulo de elasticidade
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Esse modelo ¢ suportado pelo fato de que as fraturas decorrentes da fragilizacao
ocorrem quase sem deformacao plastica localizada e por argumentos termodindmicos e
ndo ¢ suportado pela existéncia de locais onde ha deformacdo pléstica e ndo existem
evidencias experimentais diretas que comprovem esse mecanismo em sistemas com

pouca solubilidade do hidrogénio como os acos [66].

Em experimentos com AISD tracionado e com carregamento de hidrogénio gasoso
(Hy) foi observado um maior teor de hidrogénio na fase austenitica na ponta da trinca
quando comparado com as ilhas de austenita em outras partes da matriz. Houve
segregacao de hidrogénio nos graos da austenita no trajeto da ponta da trinca. Linhas de
deslizamento tipicas foram observadas na austenita, e a trinca teve uma propagacdo em
forma de ziguezague, ver Figura 26. Esta caracteristica pode estar relacionada com a
interacdo de discordancias moéveis na ponta da trinca que aumentam a mobilidade do
hidrogénio na austenita. Foi visto que a austenita somente atua como uma barreira para

a propagacao de trincas apenas se ndo houver presenga de hidrogénio na austenita [61].

Enquanto o HEDE representa a visdo classica da fratura assistida por hidrogénio, o
mecanismo HELP ¢ mais pronunciado em materiais dlcteis, como ¢ o caso dos agos

inoxidaveis [61].

N - 1

y enriched |
grains | 3 a
(y

100pm

Figura 26: Trajetdria da trinca mostrando os graos austeniticos e detalhe da

concentracdo de hidrogénio que aparece em branco na primeira imagem [61].

Entretanto o modelo CZM (do inglés, cohesive zone modelling) vem ganhando

notoriedade nos ultimos anos por ter a capacidade de descrever a distribui¢do de
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hidrogénio com a movimentagdo de trinca, sem ter que levar em conta detalhes
micromecanicos. Trata-se de uma aproximacao atraente, visto que ndo € necessaria uma
resposta do interior do material como na tradicional aproximagdo por dados mecanicos.
Simplesmente ¢ modelado através da redugdo de energia de ligagdo devido a presenga
de hidrogénio. A fratura tende a ocorrer na regido de interface da zona coesiva,
dependendo da concentracdo fixa de hidrogénio acumulado e do potencial quimico do

hidrogénio presente [61,67].

Os elementos coesivos podem ser vistos como duas faces separadas por uma
espessura que € quase proxima a zero. A movimentacdo relativa das faces superior e
inferior representa a abertura ou fechamento da interface. A lei de tragdo-separacdo, ou
TSL (do inglés, traction-separation law), descreve bem a quantidade de energia
requerida para criar novas superficies. E possivel através desta descrever a tensio

coesiva, a separacao entre as faces e a energia de separacgdo critica inerente [61,67].

A decoesdo fragil representa a rapida separacdo sem uma substancial atividade de
discordancia e pode ser considerado um processo préximo a HEDE. A emissdo por
discordancia representa a situa¢do proxima a HELP onde existe uma grande deformagao
plastica no material em torno da fratura, e a separagdo ¢ lenta comparada com a taxa de

difusdo [61,67]
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3 OBJETIVO

Diante do que foi apresentado, o trabalho tem como objetivo avaliar a perda da
tenacidade a fratura do metal de base e de juntas soldadas de ago inoxidavel
superduplex UNS S32750 com dois diferentes aportes térmicos na presenca de
hidrogénio, decorrente de prote¢do catodica com diferentes tempos de hidrogenagdo. O
procedimento utilizado nos testes de tenacidade a fratura sera conforme descrito na
norma ASTM E1820. Com isso, tenta-se agregar conhecimento do ponto de vista de

tenacidade assistida pelo meio.
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 Material Utilizado

O desenvolvimento do trabalho partiu de amostras extraidas de um tubo de ago
inoxidavel superduplex UNS S32750. A composicdo quimica do ago utilizado ¢

apresentada na Tabela 6, bem como seu PREx.

Tabela 6: Composi¢do quimica e PREy do ago UNS S32750.

% wt
Material PREy
C Cr Ni Mo N Cu \%% Fe
UNS
0,031 25,38 6,72 3,80 0,21 0,136 0,020 Bal ~41,4
S32750

4.2 Soldagem

Foram realizadas soldagens circunferenciais em um tubo com 19,05 mm de
espessura de parede e 203,20 mm de didmetro externo através do processo TIG
(Tungsten Inert Gas) orbital automatico com adi¢do de arame frio. A geometria e as

dimensdes do chanfro meio V ¢ apresentado na Figura 27.

s
;I\
[ ]

Figura 27: Geometria e dimensdes da junta soldada.

Foram utilizados dois diferentes aportes de calor: 1,1 e 2,0 kJ/mm. Como gas de
protecdo foi utilizado a composigdo 30% He + 2% N, + Balango de Ar e como gas de
purga 100% N, (o gés de purga somente foi utilizado durante a execucdo dos passes de
raiz e de refor¢o). J4 o consumivel utilizado foi o SFA 5.9 25.9.4 NL (25%Cr + 9,5% Ni
+ 4% Mo +0,25%N).

48



4.3 Caracterizaciao Microestrutural

4.3.1 Quantificacao de Fases

Os corpos-de-prova submetidos a quantificacdo de fases foram lixados com lixas
desde granulometria # 120 um até # 1500 um, polidos com pasta de diamante (3 um e 1
um) e, em seguida, atacados quimicamente. O ataque quimico consiste na imersao por
60s dos corpos-de-prova na solucdo de Behara adaptado (60ml de H,0, 40ml de HCl e
1g de K»S,0:5).

Para quantificacdo das fases intermetalicas o procedimento de lixamento utilizado
foi a mesmo da etapa anterior, seguido de polimento eletrolitico na solugdo com 60 ml
acido perclorico + 940 ml etanol, 3 volts por 60 segundos. O ataque foi realizado em
duas etapas: primeiro passo foi o ataque eletroquimico na solugdo de acido oxalico 10%
(3 volts por 12 segundos) e o segundo passo foi o ataque na solu¢do NaOH 20% (3 volts
por 20 segundos). Esse procedimento foi adotado com o objetivo de, primeiramente,
revelar a presenga de possiveis nitretos de cromo (CraN ou CrN) e, em seguida, revelar
a localizacdo desses nitretos (intragranular ou intergranular na fase ferritica) e a

presenga de fases intermetalicas deletérias (o, ).

A analise dos corpos-de-prova foi realizada através do microscopio Zeiss acoplado
com capturador de imagens. Foram feitas 20 micrografias de cada amostra com
aumento de 200x por meio do software AxioVision Rel. 4.7, conforme procedimento
descrito na norma ASTM E1245. O tratamento das imagens e a quantificagdo das fases

foram realizados por meio dos softwares Image-Pro Plus e Adobe Photoshop 7.0.

4.4 Fractografias

As fraturas dos corpos-de-prova foram primeiramente documentadas com o
auxilio do estereoscopio da marca Zeizz® Stemi 2000 C, que proporciona avaliacdes
com aumento de até¢ 50 x da superficie. As superficies de fratura foram posteriormente
analisadas no microscopio eletronico de varredura Zeiss EVO MA 25. As analises
fractograficas foram analisadas com o intuito de identificar o micromecanismo de

fratura predominante apds os testes de tenacidade.
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4.4.1 Microscopia Eletronica de Varredura

Foram realizadas analises pela técnica de Difracdo de Elétrons Retroespalhados
(EBSD - Electron Backscatter Diffraction) em um microscopio eletronico de varredura
de alta resolugdo Zeiss EVO MA 25 operado a 20 kV. As amostras foram preparadas
metalograficamente utilizando lixas de até # 1500 de granulometria e polimento
eletrolitico utilizando solu¢do de acido perclorico (960 ml de etanol e 40 ml de acido

perclorico) a 3 V por 30 s.

A regido de andlise das amostras antes do ensaio foi na ponta da pré-trinca de
fadiga e, apds o ensaio, as amostras foram analisadas na regido de processo de fratura. O
intuito foi de verificar através da contagem de contornos de baixo angulo o grau de
encruamento sofrido pelas amostras apos o ensaio de tenacidade a fratura ao ar. Todas
amostras foram analisadas com magnificagdo de 1500x utilizando um passo de 0,5-0,6
um, didmetro do feixe (spot size) de 0,59 um e uma distancia de trabalho (WD) de 18

mm.

Também foram analisadas no microscopio eletronico de varredura as superficies

de fratura dos corpos-de-prova apds os ensaios.

4.5 Ensaio de Tenacidade a Fratura com Descarga Parciais

Os calculos e ensaios para a obtenc¢do das curvas J-R e valores de CTOD de carga
maxima foram realizados de acordo com a normas ASTM E 1820 [31], BS 7448 parte 1
e parte 2 [27,28].

Foram utilizados corpos-de-prova com geometria de flexdo em 3 pontos, SE(B),
com entalhe localizado no metal de solda seguindo a orientacdo NP conforme a Figura
28, atendendo as especificagdes das normas em estudo e com as principais dimensodes
do corpo-de-prova utilizadas para determinagdo dos valores de CTOD e para a obtenc¢do

das curvas J-R.
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Figura 28: Orientacdo NP do plano da trinca para as amostras soldadas do teste de

tenacidade a fratura. (Adaptado de [28])

A seguir, na Tabela 7 podemos observar as principais dimensdes dos corpos-de-
prova de acordo com cada condi¢do

Tabela 7: Principais dimensdes dos corpos-de-prova e suas respectivas condigdes.

W (mm) B (mm) a)/W
Metal de Base 15 7.5 0,5
1,1 kJ/mm 28 14 0,5
2,0 kJ/mm 28 14 0,5

Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente utilizando a técnica de corpo-
de-prova tnico através do método de descargas parciais. Foram realizados ensaios ao ar
para o metal de base (MB) e juntas soldadas com aporte de 1,1 kJ/mm (1,1) e 2,0 kJ/mm
(2,0). Também foram realizados ensaios hidrogenados em que os corpos-de-prova de
foram submetidos a cargas de hidrogénio por diferentes periodos de tempo. Todas as
condi¢des (MB, 1,1 e 2,0) foram hidrogenados por 15 e 30 dias, além disso, para a junta
soldada com 1,1 kJ/mm e para o metal de base foram realizados também ensaios com 60
dias de hidrogenacdo. As condigdes de ensaios presentes no trabalho estdo apresentadas
no resumo da Figura 29. Os corpos-de-prova das condi¢des como hidrogenado foram
hidrogenados previamente e para a realizacdo do ensaio, foram transferidos para a
maquina de teste e todas as condi¢des de hidrogenacdo foram mantidas durante a

realizacdo do ensaio.
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0,01 mm/min 0,01 mm/min 0,01 mm/min

eAoar e Aoar e Aoar

* Apés 15 dias de hidrogenagao ¢ Ap6s 15 dias de hidrogenagao ¢ Apés 15 dias de hidrogenagao
* Ap6s 30 dias de hidrogenagao » Ap6s 30 dias de hidrogenagdo * Ap6s 30 dias de hidrogenagao
« Apés 60 dias de hidrogenagao » Apds 60 dias de hidrogenagao

Figura 29: Condicdes que foram utilizadas para o trabalho apresentando a taxa de
carregamento do ensaio de tenacidade a fratura e a condi¢do do meio em que ocorrerdo os

testes.

Em funcdo das dindmicas pouco amortecidas, ndo linearidades intrinsecas e
incertezas paramétricas em sistemas servo hidraulicos, o controle preciso para estas
maquinas em baixas velocidades se torna dificil e complexo [68]. Assim, para o escopo
deste trabalho, o qual envolve a execucdo de ensaios de tenacidade a fratura em meios
agressivos com baixas velocidades de carregamento, foi escolhido como bancada de
teste uma maquina servo elétrica de fabricacdo propria do LNDC. As maquinas servo
elétricas apresentam poucas ndo linearidades, além de serem sistemas muito mais
simples, o que as torna de mais facil controle e de melhor precisao, especialmente para
ensaios de baixas velocidades [69]. Na Figura 30 pode ser observado um esquematico

da estrutura da maquina.
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Figura 30: Esquematico da maquina servo elétrica utilizada no ensaios.

A maquina em questdo consiste de um conjunto formado basicamente por uma
estrutura mecanica com um eixo vertical movel em seu centro, um servo motor elétrico
de corrente continua com seu respectivo acionador de poténcia, um sistema eletronico
para instrumentac¢do, aquisi¢do de dados e controle e um computador pessoal (PC). Por
meio de softwares, também desenvolvidos no LNDC, comandos sdao enviados do PC ao
acionador de poténcia, imprimindo uma velocidade constante de rotacdo ao eixo do

motor.

4.5.1 Pré-trincamento por Fadiga

As superficies externas dos corpos-de-prova foram lixadas e foram marcados dois
riscos perpendiculares & ponta do entalhe (confeccionado por eletroerosdo) nas
distancias de 1,5 mm e 2,0 mm, com o intuito de auxiliar no acompanhamento do

crescimento da pré-trinca até o tamanho determinado, como apresentado na Figura 31.
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Figura 31: Corpo-de-prova preparado para realizacdo do pré-trincamento por fadiga.

Apbs a marcacdo, os corpos-de-prova foram submetidos a um carregamento
ciclico de forma a propagar uma pré-trinca por fadiga da ponta do entalhe até,
aproximadamente, a segunda marcagdo. A for¢a maxima durante o ensaio ¢ calculada a
partir da equacdo ( 19 ). O valor da forca minima deve ser calculado a partir da equagao

(20).

_ B(W — a)?*(0y5 + 0g) (19)
_Fméx (20)
Fmin_ 01

Sendo B a espessura do corpo-de-prova, W a altura, a o comprimento nominal da
trinca, o,y ¢ a tensdo de escoamento e oy € o limite de resisténcia do material e S ¢ a

distancia entre os roletes.

4.5.2 O Teste de Fratura

De acordo com BS 7448-1 a faixa de K que deve ser utilizada é de 0,5
MPa.m™s-' a 3,0 MPa.m”’.s" (= 15,82 N.mm*%s' a 94 N.mm'm.s'l). No entanto,
nesta faixa, ndo foi possivel detectar o efeito deletério do hidrogénio no AISD durante
os testes preliminares, possivelmente devido ao baixo coeficiente de difusdo de
hidrogénio neste tipo de ago. Portanto, com o intuito de melhor avaliar a influéncia da
taxa de carregamento na difusividade e efeito deletério do hidrogénio, o valor de K

escolhido para os ensaios realizados foi de 0,897 N.mm™?.s™ (0,01 mm/min).

Para a realizagdo do ensaio, o corpo-de- prova foi alinhado e centralizado na

posi¢do correta, como mostrado na Figura 32 para um ensaio na condi¢do ao ar e na
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Figura 33 para um ensaio hidrogenado. Em seguida, foi feita a calibracdo do
equipamento e do “clip-gauge” (extensdmetro) para garantir que sejam obtidos valores

precisos da carga, CMOD e deslocamento na linha de carga (LVDT - Linear Variable

Differential Transformer).

Figura 32: Disposi¢do do corpo-de-prova e do extensdmetro durante o ensaio ao ar.

Eletrodo de =
Referéncia

Corpo-de-
prova

Contra-
Eletrodo

Figura 33: Montagem do ensaio de tenacidade a fratura em meio hidrogenado.

A programacdo da sequéncia de ensaio e os parametros utilizados foram

estabelecidos no software Test Control 4 desenvolvido pelo LNDC, como ¢ apresentado
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na Figura 34. Os corpos-de-prova foram carregados sob controle de carregamento até
50% da carga maxima calculada para o procedimento de pré-trincamento. Quando
atingido esse valor, ocorreram 3 ciclos de descarregamento e carregamento com o
intuito de se calcular o tamanho da trinca inicial teérico a partir do valor da compliance.
Os 3 ciclos iniciais ocorrem até 100% da carga maxima calculada no procedimento de
pré-trincamento. Durante o ensaio, os corpos-de-prova foram carregados sob controle de
deslocamento e sequéncias de descarregamento e carregamento eram realizadas em
intervalos pré-determinados, usando como referéncia o deslocamento do clip-gauge.
Como pode ser observado no detalhamento da Figura 34, o software permite que o
corpo-de-prova seja carregado com controle de deslocamento usando como referéncia a
abertura do clip-gauge, CMOD, ou o deslocamento da linha de carga, LVDT. Apds
ultrapassar a carga maxima do corpo-de-prova durante o ensaio, foram realizadas mais

algumas descargas e, assim, o ensaio foi interrompido.
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Figura 34: Software Test Control 4 desenvolvido pelo LNDC para ensaios de
tenacidade a fratura para construcdo de curvas J-R com detalhamento da opgao para realizar o

ensaio sob controle de deslocamento pelo CMOD ou LVDT.

Apbés o ensaio os corpos-de-prova foram submetidos a um tratamento de
tingimento térmico, “heat tinting”, que consiste de aquecimento na temperatura de
500°C por 4 horas e resfriados ao ar. Esse procedimento, baseado na norma ASTM
E1820-08 [31], tem como objetivo oxidar a superficie do corpo-de-prova e assim

facilitar a medi¢do visual do crescimento da trinca de fadiga e crescimento estavel da
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trinca durante o teste. Em seguida, os corpos-de-prova foram fraturados totalmente para
facilitar a visualizagdo e medi¢do dos comprimentos da trinca. Esse rompimento foi
realizado por resfriamento de nitrogénio liquido, no qual os corpos-de-prova sao
levados a uma temperatura critica e depois rompidos na propria maquina de ensaio de
fratura. Na Figura 35 podemos observar a estereoscopia da superficie de fratura do CP

apos a realizagdo do “heat tinting”.

». Crescimentg Estavel

(Aa)

’

Trinca de Fadiga

Figura 35: Estereoscopia da superficie de fratura do corpo-de-prova apos o “heat

tinting”.

Para a construg¢do das curvas de resisténcia ¢ preciso medir os valores iniciais e
finais da trinca de fadiga. Essa medi¢do foi realizada a partir das fotos da superficie de
fratura dos corpos-de-prova obtidas por projetor de perfil e estereoscopio. O mesmo
procedimento para medir a trinca de fadiga foi utilizado para as medi¢des do
crescimento estavel (Aa). Os célculos ¢ a medicdo foram realizados seguindo
procedimento descrito na norma BS 7448-1. A Figura 36 apresenta as medigdes
realizadas do comprimento da trinca de fadiga e da propagagdo do crescimento estavel
da trinca apds o tratamento de tingimento térmico realizado ao término do ensaio de
CTOD. A equagdo ( 21 ) apresenta o calculo do valor de a;, comprimento da trinca de
fadiga apds o ensaio medido da superficie do corpo-de-prova até o limite onde ha

crescimento estavel da trinca durante o teste de CTOD.

. ! w+zi=8a. (21)
0_8 2 i=9l
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Figura 36: Metodologia para medir o comprimento da trinca de fadiga e da propagacao
do crescimento estavel da trinca (em azul a trinca de fadiga e em vermelho o crescimento

estavel da trinca, Aa).

Sendo assim, ao valor medido deve entdo somar o comprimento do entalhe “e”
para a obtencdo do tamanho da trinca. A relagdo do tamanho da pré-trinca e as

dimensdes dos corpos-de-prova devem seguir os seguintes critérios:

. 045<2<0,70;
w
2. A propagacdo da trinca por fadiga deve ser maior que 1,3 mm ou 2,5% da

profundidade da amostra, W, o que for maior;
3. A diferenca entre duas medidas de comprimento da trinca de fadiga, ap6s o teste
de CTOD, na superficie da amostra ndo deve ser maior que 15% da média entre

as duas medigdes a 1% das extremidades.

4.5.3 Curvas de Resisténcia J-R

Os calculos necessarios para a construcdo das curvas J-R foram realizados de

acordo com a norma ASTM E1820 e sao explicados no proéximo topico.

4.5.3.1 Tratamento dos Dados

Dado que o tamanho da trinca muda continuamente durante o teste de curva J-R,
a integral J deve ser calculada incrementalmente. Para o método de descargas parciais, a

forma mais logica para atualizar o valor de J ¢ a cada ponto de descarregamento, onde o
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tamanho da trinca também € atualizado. Para estimar os valores, J deve ser dividido em

duas componentes, eléstica e plastica [42]:

] :]el +]pl (22)

O J eléstico ¢ estimado através da seguinte equacao:

K1 -v) (23)
Jeiy = 5

Onde o fator de intensidade de tensdes instantaneo, K, € calculado a partir da carga e
do tamanho da trinca:
PwS (24)

JBByW3

Kiy = f(a/W)

A componente plastica de J ¢ calculado de acordo com a equacgdo a seguir:

Upl(i—l)) ((Ai(pl) - Ai—l(pl)))] [ a;— a4 (25)
N+ 1— R ik Y
Joi-1) ( b B I

Joiy) =

Onde:
Mpiii-1) = 19 € Vpii-1) = 0.9 (26)

se o deslocamento da linha de carga for utilizado para calcular A, e,

_ agi-1) ag-1)\2 (27)
Mpigi-1) = 3,667 — 2,199 (=122) + 0,437 (=)

Aei_ Ari_ 2 28
Ypui-n = 0,131 — 2,131 (%) _ 1'465( (;/vl)) (28)

se o deslocamento do clip-gauge foi utilizado para medir A, [31].

Na equagdo ( 25 ) o calculo de J plastico representa a parcela pléstica corrigida
devido ao crescimento da trinca, sendo obtida através de duas etapas: a primeira pela
adicdo da parcela existente Jyi.1) € , em seguida, modificando o resultado total

acumulado para realizar a correcdo devido ao crescimento da trinca [70].

A partir dos valores do tamanho de trinca inicial (ag), crescimento de trinca (Aa)

e carga aplicada (P), e considerando todas as equagdes estabelecidas pelo método, cada
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descarregamento parcial gera um par (J-Aa), dando origem a curva J-R mostrada na

Figura 37.

/ // ‘Jlimite
7 77

Linha de Exclusdo 0,15 mm

Linha de

600 Construgéo

Ajuste da Curva

200
0,2 mm
Linha de Exclusdo 1,5 mm
min [ AaIimi'ce
o
0 0.5 1.0 1.5 2.0 2:5

Crescimento da Trinca (mm)

Figura 37: Definicdo das linhas de constru¢do para qualificacdo de dados [31].

Para que a curva J-R tenha crescimento de trinca controlado por J, os valores
obtidos de integral J e correspondentes extensdes de trinca devem estar contidos numa
regido delimitada pelos valores de Jnax (méxima integral J) e a Aamsx (maxima extensao

de trinca), definidas pelas seguintes equacdes [31,71]:

byo, (29)
]méx = 10
Aa,., = 0,25b, (30)

A construcdo da curva J-R, como mostra a Figura 37, deve seguir os seguintes passos:

¢ (Calcular o tamanho da trinca conforme as equagdes (31 )e (32):
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a;

= 0,099748 — 3.9504u + 2,9821u? — 3,21408u® + 51,51564u*  (31)

— 113,031u°

1 (32)

B,WEC,

Onde C; = (AV,,,/AP) na sequéncia de descarregamento/carregamento, V;, ¢ o
deslocamento da abertura da trinca ¢ B, = B — (B — By)?/B ou B, = B para
corpos de prova sem entalhe lateral, que ¢ o caso do presente estudo.
Calcular os valores de crescimento da trinca (Aa;j) para a descarga i-ésima
através de: Aa; = a; — ay,
Plotar os pares J;-4a; calculados a partir das equagdes citadas anteriormente.
Plotar a linha de embotamento de acordo com a seguinte equagdo: | = Mg, Aa,
onde M=2 ou pode se determinar M a partir dos dados obtidos no teste.
Plotar uma linha paralela a linha de embotamento deslocada por um valor de 0,5
mm.
Plotar duas linhas de exclusdo paralelas a linha de embotamento interceptando o
eixo das abscissas em 0,15 mm e a outra em 1,5 mm.
Observar que ao menos um ponto deve estar localizado entre a linha de exclusao
0,15 mm e a uma linha 0,5 mm. E também ao menos um ponto deve estar
posicionado entre a linha 0,5 mm e a linha de exclusdo 1,5 mm.
Realizar um ajuste de curva segundo a seguinte equacgdo: InjJ =InC; +
C, In Aa, usando apenas os dados que estejam compreendidos entre as linhas de
exclusdio e a linha Jimie. Ao menos 5 pontos devem ser usados para
determinagdo da curva.
Definir o valor candidato do J de iniciacdo (Jp) pela intersecgdo desta curva com
uma reta paralela a linha de embotamento deslocada de 0,2 mm.
O valor de Jp sera considerado como um valor de tenacidade a fratura Jc se:
* B >10/y/0y
* by >10/y/0,
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4.6 Ensaio de Hidrogenacio (Protecio Catodica)

Para a hidrogenagdo das amostras foi utilizado uma célula desenvolvida pelo
Laboratério de Ensaios nao-Destrutivos, Corrosdo e Soldagem - LNDC, conforme

modelo ilustrado na Figura 38.

Eletrodo de Trabalho
A

Contra-Eletrodo
4

Eletrodo de Referéncia

Figura 38: Modelo esquematico da célula utilizada para a hidrogenagdo dos corpos-de-

prova.

A protecao catddica imposta torna a superficie dos corpos-de-prova redutora, ou
seja, impede a oxidagdo do material. A imposicdo de sobrepotenciais catdodicos no
material permite que os ions H+, formados durante a eletrolise da solugdo, se reduzam
na superficie do tubo, formando gas H, e evoluindo na forma de bolhas. Entretanto, nem
todos os ions H+ serdo transformados em gés, permitindo que o hidrogénio na forma

atdmica consiga se difundir para a microestrutura do material.

A configuracdo da célula para hidrogenagdo ¢ de trés eletrodos. O contra-eletrodo
de grafite, o de referéncia de calomelano saturado e os de trabalho sendo os corpos-de-
prova de CTOD. O equipamento utilizado para aplicagdo da sobretensdo de -1100 mV
foi uma fonte da marca OMNIMETRA INSTRUMENTOS modelo PG-05. O ensaio foi
realizado a temperatura ambiente em solu¢do aquosa de NaCl com concentracao de 3,5

%. Os corpos-de-prova foram hidrogenados por periodos de 15, 30 e 60 dias. O pH
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inicial, antes da aplicagcdo da prote¢do catodica, foi mantido entre 5,9 — 6,2 e apos o

ensaio com -1100 mV, ficou entre 5,4 — 5,8.

Com o intuito de facilitar a entrada do hidrogénio na regido do entalhe, inicialmente
os corpos-de-prova de prova foram pintados com uma fita isolante liquida da marca
Quimatic (vermelha ou azul) deixando exposta apenas a area do entalhe e da pré-trinca,
como mostra a Figura 39. Nos ensaios preliminares com baixo tempo de hidrogenacao,
foram obtidos resultados satisfatério. Apds 96 horas de hidrogenacdo foi possivel
observar uma queda na tenacidade do material devido a fragilizagao por hidrogénio. No
entanto, para maiores tempos de hidrogenacao, foi observado a formacdo de um filme
espesso e de alta aderéncia na superficie do corpo-de-prova, que acreditamos que seja
um fator determinante para dificultar a difusdo do hidrogénio para o interior do material.

Na Figura 40 pode ser observado o filme formado ap6s a hidrogenagao por 30 dias.

Figura 40: a) corpo-de-prova pintado apds 30 dias de hidrogenagado e b) detalhe do

filme formado apds hidrogenacdo por protegdo catddica.
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Sendo assim, para os ensaios que serdo apresentados no proximo capitulo, a
hidrogenacao dos corpos-de-prova foi feita sem a pintura de fita isolante liquida. Os
corpos-de-prova foram devidamente desengordurados e apenas o contato elétrico foi
isolado como pode ser observado na Figura 41. Os corpos-de-prova foram
hidrogenados previamente pelo tempo determinado de cada condi¢do e para a realizagao

dos ensaios foram mantidas as mesmas condi¢des de hidrogenagao durante todo o teste.

Figura 41: Corpo-de-prova preparado para hidrogenagdo prévia dos ensaios de

tenacidade a fratura.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Dentre as condi¢des que foram utilizadas para o trabalho mostradas anteriormente
na Figura 29, sera apresentado neste capitulo os resultados do metal de base e das
juntas soldadas com aporte térmico de 1,1 kJ/mm e 2,0 kJ/mm com ensaios ao ar, apos
15 e 30 dias de hidrogenagdo. Para a junta soldada com 1,1 kJ/mm e para o metal de

base também sdo apresentados os resultados com 60 dias de hidrogenacao.

5.1 Caracteriza¢ao Microestrutural

Foi realizada a caracterizacdo microestrutural no microscopio Optico como
descrito no capitulo anterior. A seguir, na Figura 42, podem ser observados os
mosaicos das secdes transversais dos corddes de solda das juntas soldadas com os

aportes térmicos 1,1 kJ/mm e 2,0 kJ/mm.

Figura 42: Mosaico da junta soldada a) com aporte térmico de 1,1 kJ/mm e b) com

aporte de 2,0 kJ/mm.

65



Pode ser observado que a junta soldada com aporte mais baixo apresentou um
maior numero de reaquecimentos, devido ao maior numero de passes para o
preenchimento da junta do que a soldada com aporte de 2,0 kJ/mm. A maior velocidade
de soldagem fez com que fosse necessdrio um maior numero de passes para o
preenchimento da junta devido a pequena quantidade de metal depositado em cada
passe. Sendo assim, possivel observar as regides que sofreram reaquecimento pelos

passes posteriores.

Na Figura 43 ¢ apresentada a microestrutura do metal de base analisado, onde a
fase escura corresponde a matriz ferritica. A microestrutura do metal de base ¢
constituida por ilhas alongadas de austenita dispersas em uma matriz semicontinua de
ferrita. A imagem da Figura 43 ¢ um exemplo de micrografia que foi utilizada para a

quantificagdo do metal de base (MB).

Figura 43: Micrografia do metal de base (MB) com aumento de 200x. A regido preta

corresponde a fase ferritica e a branca, a fase austenitica.

A Figura 44 e a Figura 45, apresentam as micrografias obtidas nas analises
microestruturais das amostras soldadas com aportes térmicos de 1,1 kJ/mm e Figura 46
e Figura 47 apresentam as micrografias para as amostras soldadas com aporte térmico

de 2,0 kJ/mm.
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Figura 45: Micrografia com aumento de 500x da amostra soldada com aporte térmico

de 1,1 kJ/mm. A regido preta corresponde a fase ferritica e a branca, a fase austenitica.
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Figura 46: Micrografia com aumento de 200x da mostra soldada com aporte térmico de

2,0 kJ/mm. A regido preta corresponde a fase ferritica e a branca, a fase austenitica.

Figura 47: Micrografia com aumento de 500x da mostra soldada com aporte térmico de

2,0 kJ/mm. A regido preta corresponde a fase ferritica e a branca, a fase austenitica.

Como pode ser observado, o % de v, ¢ mais significativo nas regides entre os
corddes da solda para amostra soldada com alto aporte térmico (menor taxa de

resfriamento) e tanto entre os corddes quanto dentro dos corddes na amostra soldada
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com baixo aporte térmico. J4 com relagdo ao % de Ywidmantinen €5t€ tem seu processo de
precipitagdo mais competitivo com a precipitagdo y, na amostra soldada com baixo
aporte térmico, principalmente, devido a maior taxa de resfriamento. Para a amostra
soldada com alto aporte térmico a baixa taxa de resfriamento favorece a formagao de v,
com diferentes tamanhos, dependendo da regido onde se formam (dentro ou entre os
corddes) e o processo de precipitacdo de Ywidmaniinen € bem menos intenso. Para melhor
visualizacdo na Figura 48 ¢ apresentado um esquema mostrando as diferentes regides

supracitadas (entre os corddes e dentro dos corddes de solda).

Alto aporte térmico

L

Regioes dentro dos corddes Regido entre cordoes

A W ¥ ¥ I

Baixo aporte térmico

Regidio entre corddes

Figura 48: Esquema mostrando as diferentes regides em funcdo do aporte de calor.

Esse efeito pode ser mais bem percebido através da caracterizaciao
microestrutural realizada no microscopio eletronico de varredura, como apresentado

Figura 49.
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Figura 49: Imagem de microscopia eletronica de varredura gerada por elétrons
secundarios das amostras soldadas com aporte térmico de 1,1 kJ/mm (a) em 500x e (b) em

1000X e das amostras soldadas com aporte térmico de 2,0 kJ/mm (c) em 500x e (d) em 1000x.

Com o intuito de identificar fases deletérias, no decorrer da etapa de
caracteriza¢do microestrutural foi realizado o ataque quimico eletrolitico NaOH 40%
com 2 V por 2 minutos, porém nas amostras de ambos os aportes térmicos ndo foi
encontrada nenhuma fase deletéria (o, y). Sendo assim, possivel afirmar que o
mecanismo predominante de decomposicao da fase de ferrita em vy, foi a reagdo o —

CrN / CroN + vys.

A partir das micrografias foi calculada a fragdo volumétrica da ferrita e da
austenita para as diferentes condi¢des analisadas. A quantificagdo foi realizada préximo
a regido da pré-trinca de fadiga tanto para os corpos-de-prova de metal de base como

para os corpos-de-prova soldados. Os resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 8.
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Tabela 8: Quantificagdo de fases segundo ASTM E1245-03 [72] nas amostras soldadas

com aporte térmico 1,1 kJ/mm e 2,0 kJ/mm e do metal de base.

Fracao Fracao
Condicao volumétrica  volumétrica
Analisada de austenita de ferrita
(%) (%)
MB 54,76 £ 5,19 4524 +£5,19
1,1 kJ/mm 43,13 +£2,33  56,87+2,33
2,0 kJ/mm 48,69 £3,47 51,31+3,47

A partir desses resultados pode-se concluir que a distribuicdo da fracao

volumétrica das fases no material estd de acordo com as normas ISO 15156-3 ¢

NORSOK MO001, ou seja, onde o percentual em peso de ferrita deve ser maior que 35%

e menor que 65% e maior que 30% e menor que 70%, respectivamente [73]. Pode ser

observado que a quantidade de austenita tem um pequeno aumento nas amostras

soldadas com maior aporte. Isso ocorre devido a menor taxa de resfriamento para a

junta soldada com 2,0 kJ/mm, acarretando em maior tempo de permanéncia do metal de

solda em temperaturas que favorecem a transformacao de o para vy.
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5.2 Ensaios Preliminares de Descargas Parciais

Os ensaios preliminares de descargas parciais foram realizados segundo a norma
ASTM E1820. A seguir ¢ apresentado o grafico gerado durante o ensaio preliminar ao
ar do metal de base. A Figura 50 apresenta o grafico F x CMOD com os registros de
CMOD até o valor maximo permitido pelo clip-gauge utilizado e a Figura 51 apresenta
o grafico F x LVDT com os registros do deslocamento da linha de carga até o final do

ensaio.
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Figura 50: Grafico F x CMOD obtido durante ensaios preliminares realizados ao ar dos

corpos-de-prova de metal de base.
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Figura 51: Grafico F x LVDT obtido durante ensaios preliminares realizados ao ar dos

corpos-de-prova de metal de base.

A rigidez do corpo-de-prova durante o ensaio de descargas parciais depende do
tamanho da trinca e ligamento remanescente, ou seja, maiores tamanhos de trinca
resultam em uma menor rigidez. Uma medida quantitativa dessa rigidez ¢ obtida através
do uso da compliance, que ¢ definida como o inverso da rigidez. Consequentemente, ¢
esperado que, apds o carregamento durante o ensaio, a compliance aumente a medida
que ocorre crescimento de trinca. Entretanto, nos ensaios preliminares do presente
trabalho, valores negativos de (Aa) foram detectados, houve uma diminui¢ao no valor de

compliance ao longo do ensaio.

Os ensaios preliminares foram realizados de acordo com a norma ASTM E1820,
realizando descargas em um intervalo de deslocamento de CMOD de no méximo
0,01W. Para esses corpos-de-prova os intervalos entre as descargas parciais foram de no
maximo 0,15 mm. Foi observado que a inclinagdo (1/C) das linhas geradas por cada
descarregamento parcial estava aumentando ao longo do ensaio e, consequentemente, a
compliance diminuindo, ou seja, demonstravam um aumento de rigidez acompanhado
de um retardo no tamanho da trinca, o que ndo era constatado apos a fratura completa
do corpo-de-prova. A Figura 52 apresenta o crescimento negativo aparente da trinca do

corpo-de-prova de metal de base de AISD em ensaios preliminares ao ar. Como dito
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anteriormente, esse crescimento negativo da trinca indicaria uma diminui¢do na

compliance durante o carregamento.
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0,019 &
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crescimento negativo
aparente da trinca
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0 02 04 06 08 1 12 14 16
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Figura 52: Medidas de compliance realizadas durante ensaio preliminar do metal de

base de AISD ao ar.

As principais dificuldades quanto a utilizacdo desta técnica diz respeito aos
efeitos de plasticidade, caracteristica dos metais com elevada ductilidade e tenacidade.
A ocorréncia de valores negativos de tamanho de trinca inicial (Aa) ¢ frequente no
método de descargas parciais para construcdo de curvas J-R. Ha diversos estudos
relatando a ocorréncia desse fendmeno geralmente associado ao tunelamento na frente
da trinca [74,75,76]. O corpo-de-prova exibe uma grande deformacdo em suas
superficies laterais devido ao baixo estado triaxial de tensdo, fazendo com que a trinca
se propague mais rapido na porg¢ao central do corpo-de-prova. Na Figura 53 pode ser
observado um exemplo de superficie de fratura com tunelamento. Entretanto, ndo foi

observada a ocorréncia do fendmeno de tunelamento nos ensaios do presente trabalho.
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Figura 53: Superficie de fratura evidenciando a ocorréncia de tunelamento da trinca

(adaptado de [77]).

A ocorréncia de valores negativos de Aa ¢ relatada na literatura para estagios
iniciais do carregamento ¢ uma das solugdes que, geralmente, ¢ utilizada ¢ a omissdo
dos pontos de dados negativos, ou seja, os dados que antecedem a compliance minima
sdo descartados [74]. Uma proposta de C.S. Seok [78] foi deslocar os dados de J por
uma determinada distdncia em que todos os dados negativos fossem deslocados até
linha de embotamento da curva J-R. Contudo, nos ensaios preliminares do presente
trabalho foram detectados valores negativos de crescimento de trinca ao longo de todo

ensaio, ndo apenas nos estagios iniciais de carregamento.

E possivel que os ciclos sucessivos de descarregamento e carregamento parciais
estejam promovendo aumento significativo na densidade de discordancias, ou seja,
encruando o material, e assim fazendo com que a flexibilidade (compliance) do corpo-

de-prova diminua acarretando em valores negativos de Aa.

Logo, com o intuito de investigar, verificar e buscar explica¢des plausiveis acerca
do efeito de encruamento provocado pelas sucessivas ocorréncias de descargas parciais
ao longo do ensaio, foi realizada uma andlise difragdo de elétrons retroespalhados (do
inglés “Electron Backscattered Difraction” — EBSD) na ponta da pré-trinca de fadiga,
antes do teste propriamente dito, e, apds o ensaio, a analise foi realizada na zona de
processo de fratura. A técnica de EBSD consiste em analisar através de padrdes de
difrag¢do as fases presentes na regido analisada e ainda avaliar a evolucdo de contornos
de baixo e alto angulo da regido de interesse. Os resultados dessa andlise podem ser

observados no proéximo topico.
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5.2.1 Analise EBSD

Foram analisados trés diferentes materiais com o intuito de avaliar e comparar a
influéncia da evolugdo dos contornos de baixo angulo (encruamento), nas diferentes
microestruturas, na perda de rigidez teodrica obtida através dos testes de tenacidade a
fratura utilizando a metodologia de descargas parciais: o aco inoxidavel superduplex
(AISD), material de estudo no presente trabalho, um acgo inoxidavel austenitico 316
(AISI 316) e um ago de alta resisténcia e baixa liga (API 5L X100). As andlises foram
realizadas antes do ensaio de descargas parciais na regido logo a frente da pré-trinca de
fadiga e ap6s o ensaio na zona de processo de fratura para todos os materiais, a Figura
54 apresenta uma ilustra¢do indicando a localizacdo da 4rea analisada. O percentual de

indexag¢do das analises ficou acima de 85%.

Figura 54: Ilustragdo identificando, no detalhe em azul, regido analisada no EBSD: a)
antes do ensaio a andlise foi realizada logo a frente da pré-trinca de fadiga e b) apds o ensaio a

analise foi realizada na zona de processo de fratura.

A seguir nas Figura 55, Figura 56 e Figura 57 sdo exibidos os mapas de fases e
mapas de contornos de grao (para identificacdo e quantificagdo dos contornos de baixo
angulo) dos acos API 5L X100, inoxidavel austenitico (AISI 316) e inoxidavel

superduplex (AISD), respectivamente.
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Figura 55: Mapeamento do aco API 5L X100: a) mapa de fases antes do ensaio; b)
mapa de contornos de grao antes do ensaio; ¢) mapa de fases apos ensaio; d) mapa de contornos

de grao apods ensaio. Ferrita (CCC) em vermelho e Fe;C em amarelo.
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Figura 56: Mapeamento do aco inoxidavel austenitico (AISI 316): a) mapa de fases
antes do ensaio; b) mapa de contornos de grao antes do ensaio; ¢) mapa de fases apos ensaio; d)

mapa de contornos de grao ap6s ensaio. Ferrita (CCC) em vermelho e austenita em verde.
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Figura 57: Mapeamento do aco inoxidavel superduplex (AISD): a) mapa de fases antes
do ensaio; b) mapa de contornos de grao antes do ensaio; ¢) mapa de fases apos ensaio; d) mapa

de contornos de grao apos ensaio. Ferrita (CCC) em vermelho e austenita em verde.

A Tabela 9 apresenta a distribuicdo de contornos de baixo e alto angulo para as

amostras analisadas antes e apds o ensaio de descargas parciais.

Tabela 9: Fracdo volumétrica de contornos de baixo e alto angulo das amostras de

AISD, AISI 316 e API 5L X100.

AISD AISI 316 API 5L X100

Contorno de Baixo de o 0 0

Andlise Antes Angulo (2 a 15°) 40,6 % 78,6 % 66,7 %

do Ensai

o Ensaio szi?f;’i?;’ (‘iel‘;\ol)to 59,4 % 21,4 % 33,3 %
Contorno de Baixo de o 0 0

Analise Apods Angulo (2a15° 93,8 % 92,6 % 15,7%

Ensaio Contorno de Alto 6.2 % 7.4 % 24,3 %

Angulo (>15°)

A partir dos resultados de EBSD pode ser observado que o API 5L X100
apresentava uma fracdo volumétrica de 66,7% de contorno de baixo angulo passando
para 75,7 % apds o ensaio. O aumento da fracdo volumétrica de contorno de baixo

angulo ndo foi tao significativo quando comparado aos outros dois materiais analisados

78



(de 40,6% para 93,8% para o AISD e 78.6% para 92.6% para o AISI 316). Também
pode ser observado na Figura 55 que antes do ensaio de descargas parciais, o API 5L
X100 apresentou contornos de baixo angulo em toda area analisada pelo EBSD, logo a
frente da pré trinca de fadiga, enquanto o AISI 316 e o AISD apresentaram maior fragcdo
volumétrica de contornos de baixo angulo basicamente no entorno da ponta da trinca,
regido com maior deformacgdo (Figura 56 e Figura 57), e uma grande area ao redor da

pré trinca propicia para surgimento de contornos de baixo angulo durante o teste.

Sabe-se que quanto mais baixa a energia de falha de empilhamento (EFE), maior
¢ a separacdo entre as discordancias parciais e mais larga a falha de empilhamento. O
AISI 316 que possui estrutura cristalina CFC, com baixa EFE, apresenta maior
densidade de discordancias, maior energia armazenada na deformacdo e menor
mobilidade devido a maior distancia entre as discordancias parciais. Como
consequéncia, a ocorréncia de deslizamento cruzado ou escalagem se torna mais dificil
e a taxa de encruamento aumenta [73]. Esse aumento de encruamento pode ser visto
apos o ensaio de descargas parciais, em que o aco AISI 316 apresentou um aumento no

valor de contornos de baixo angulo de 78,6 % para 92,6%.

A Figura 57 apresenta a andlise realizada no AISD, material de estudo no
presente trabalho, e exibe o mapa de fases (austenita em verde e ferrita em vermelho) e
o mapa de contornos de grao de baixo (2° < CG < 15°) e alto angulo da amostra de
AISD (CG > 15°). A analise de distribuicdo de contornos de baixo angulo antes do
ensaio apresentou uma fracao volumétrica de 40,5 % tendo um grande acréscimo apos o
ensaio para 93,8 %, caracterizando o encruamento do material apds as sucessivas
descargas realizadas durante o ensaio e uma possivel justificativa para os valores

negativos de compliance.

O contorno de baixo angulo pode ser representado por um conjunto de
discordancias que formam subgrdos com diferenca de orientagdo de poucos graus e de
menor energia com relacdo ao contorno de alto angulo ou contorno de grao. Quando um
material policristalino ¢ deformado, uma grande quantidade de contornos de baixo
angulo ¢ gerada [79]. Apos os ciclos sucessivos de descarregamento e carregamento
parciais ocorre um aumento da deformacdo ao redor da trinca promovendo a
multiplicagdo das discordancias e o seu consequente rearranjo em contornos de baixo

angulo.
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O encruamento de um metal ¢ caracterizado pelo seu endurecimento durante a
deformagao plastica, no qual quanto mais deformado o material, mais resistente ele se
torna [80]. A deformacgdo plastica por movimento de discordancias faz com que as
imperfeicoes interajam entre si ou com outras imperfeicoes, ou indiretamente com o
campo de tensdes internas de varias imperfeicoes e obstaculos. Sao estas interacdes que
levam a uma redu¢do na mobilidade das discordancias, havendo entdo uma necessidade
de maior tensdo para provocar maior deformagdo pléstica. Os contornos de grao sdo
exemplos especificos de barreiras a movimentacdo das discordancias, que sdo

empilhadas nesses contornos [81].

Como forma de corroborar com os resultados, a Figura 58 mostra um aumento
da rigidez tedrica do corpo-de-prova AISI 316 possivelmente devido ao encruamento
provocado pelos sucessivos ciclos de carregamento e descarregamento. Enquanto que
para o aco API 5L X100 que ndo apresentou um grande aumento na fragdo volumétrica
de contornos de baixo dngulo, observamos um crescimento de trinca a partir do aumento
da compliance durante o ensaio de descargas parciais. A Figura 52, apresentada
anteriormente no topico 5.2, mostra a ocorréncia de um crescimento negativo da trinca
para o a¢o em estudo, AISD, comportamento semelhante ao corpo-de-prova AISI 316,
mais uma vez evidenciando a influéncia da evolu¢do dos contornos de baixo angulo

(encruamento), no aumento de rigidez tedrica nos testes de descargas parciais para esses

materiais.
AISI 316 API 5L X100
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Figura 58: Medidas de compliance realizadas durante ensaios do ago AISI 316 e do ago

API 5L X100.

Sendo assim, apos os resultados da investigagdo realizada por EBSD se optou

por aumentar os intervalos entre os ciclos de descarregamento e carregamento afim de
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se evitar que essas sucessivas descargas parciais estejam acarretando em um maior
encruamento do material que, possivelmente possam levar a ocorréncia de valores

negativos de Aa.
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5.3 Curvas Carga-CMOD

Os graficos gerados durante os ensaios Forca (N) versus deslocamento da boca do
entalhe (CMOD, mm) obtidos para o metal de base sdo apresentados na Figura 59 e

Figura 60.
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Figura 59: Gréafico obtido durante ensaio ao ar do corpo-de-prova de metal de base.
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Figura 60: Graficos obtidos durante ensaio dos corpos-de-prova do metal de base com

15, 30 e 60 dias de hidrogenacao.

Os graficos gerados durante os ensaios Forca (N) versus deslocamento da boca do
entalhe (CMOD, mm) obtidos as juntas soldadas com aporte de 1,1 kJ/mm e 2,0 kJ/mm

sdo apresentados na Figura 61, Figura 62 e Figura 63.
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Figura 61: Gréfico obtido durante ensaio ao ar dos corpos-de-prova da junta soldada

com aporte de 1,1 kJ/mm e 2,0 kJ/mm.
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Figura 62: Gréficos obtidos durante ensaio dos corpos-de-prova da junta soldada com

aporte térmico de 1,1 kJ/mm com 15, 30 e 60 dias de hidrogenacao.

Para os ensaios ao ar, o intervalo entre as descargas foi de até¢ 0,5 mm de CMOD
com o intuito de realizar ciclos de descarregamento e carregamento mais espagados que
o determinado pela norma (0,15 mm para o corpo-de-prova de metal de base e 0,28 mm
para o corpo de prova da condi¢gdo como soldado), para assim evitar o crescimento

negativo aparente da trinca.
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Figura 63: Gréficos obtidos durante ensaio dos corpos-de-prova da junta soldada com

aporte térmico de 2,0 kJ/mm com 15 e 30 dias de hidrogenagao.

Além disso, cada descarga foi realizada com 50% da for¢a maxima de pré-trincamento
ou 50% da carga instantanea, o maximo permitido pela ASTM E1820. Para os ensaios
hidrogenados foi possivel realizar intervalos menores, pois o corpo-de-prova apresentou
menor capacidade de deformagdo plastica devido a fragilizagdo ocasionada pelo
hidrogénio e, desde as descargas iniciais, ndo houve ocorréncia de crescimento negativo
de trinca para esta condicdo. Também pode ser observado que em todas as condicdes
ndo houve ocorréncia de nenhum tipo de instabilidade graficas (pop-in) nos registros ao

longo do ensaio.

Como forma de melhor visualizar o efeito do hidrogénio na tenacidade a fratura
da junta soldada de aco inoxidéavel superduplex, ¢ apresentado na Figura 64 a curva
gerada durante o ensaios ao ar e a curva obtido apds 15 dias de hidrogenagao da junta
soldada com 1,1 kJ/mm. E possivel observar que ao aumentar o tempo de hidrogenacio
ocorre uma grande reducdo na for¢a méxima do ensaio e fica evidente a reducdo no

valor de Vp, componente plastica de CMOD.
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Figura 64: Gréficos obtidos durante ensaio dos corpos-de-prova da junta soldada com

aporte térmico de 1,1 kJ/mm ao ar e com 15 dias de hidrogenacao.
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5.4 Medicoes de Tamanho de Trinca

Apds o ensaio, as trincas foram analisadas no estereoscopio e se constatou uma
bifurcacdo de trinca nos corpos-de-prova do metal de base ensaiados ao ar, com 15 e 30

dias de hidrogenag¢do, como ¢ ilustrado na Figura 65.

Figura 65: Bifurcacdo da trinca do corpo-de-prova do metal de base apds ensaio a) ao

ar; b) apds 15 dias de hidrogenagao; c) apos 30 dias de hidrogenacao.

Krupp et al [35] mostram a ocorréncia de ramifagdo de trincas de fadiga em agos
inoxidaveis duplex. Os autores observaram que o caminho percorrido pela trinca
depende dos contornos de graos. Geralmente, os contornos de fase a-y sdo barreiras
mais efetivas que os contornos de grao a-a e y-y. Uma mudanca local da microestrutura,
ou seja, a existéncia de uma regido dominante de austenita na frente da ponta da trinca
pode causar uma grande deflexdo na propagacao estavel de trinca [82]. Para os corpos-
de-prova em que ocorreu esta ramificacdo, as medi¢cdes dos tamanhos das trincas foram
realizadas em duas etapas. As medigdes foram realizadas na vista 1 como ¢ ilustrado na
Figura 66 e somadas as medigdes da vista 2, para que assim se obtenha o valor total do

tamanho do crescimento estavel da trinca.
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Figura 66: Procedimento para medi¢des de tamanho de trinca para os corpos-de-prova

do metal de base em que foi observada a bifurcacdo da trinca.

Todas as superficies de fratura foram analisadas por estereoscopia e ndo foi

observada a ocorréncia do fenomeno de tunelamento como ¢ apresentado na Figura 67.
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2,0-Aoar 2,0 - 15 dias 2,0 - 30 dias

Figura 67: Estereoscopia das superficies de fratura dos corpos-de-prova apos ensaio.

Algumas restricdes estabelecidas pela norma, além daquelas ja expostas,
também devem ser consideradas, principalmente, no que diz respeito ao crescimento da
trinca e a comparagdo entre os valores do tamanho da trinca medidos visualmente e
aqueles estimados a partir da compliance. A Tabela 10 apresenta as medidas realizadas
apos o ensaio da pré-trinca de fadiga e Aa e os valores calculados a partir da
compliance. Os valores de Aa calculados pelo método de descargas parciais sdo
subestimados, pois, os tamanhos de trinca medidos visualmente apds o ensaio
geralmente foram superiores. Na Figura 68 fica evidente a diferenca entre os tamanhos
de trinca a (pré-trinca de fadiga + entalhe) e ar (pré-trinca de fadiga + entalhe + Aa)

medidos e calculados apds o ensaio.
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Tabela 10: Comparacgdo entre os tamanhos de trinca calculados a partir do valor da

compliance e medidos visualmente ap6s o ensaio.

Pré-trinca Pré-trinca Aa Aa
Amostra Compliance Visual & (%) Compliance Visual & (%)
(mm) (mm) (mm) (mm)
MB Ar 2,16 2,36 8,41 0,33 1,20 72,73
MB 15 dias 2,26 2,39 5,66 0,73 0,80 8,79
MB 30 dias 2,16 2,56 15,49 0,54 1,03 47,67
MB 60 dias 2,80 2,76 1,24 0,62 1,14 45,74
1,1 Ar 3,00 2,56 17,24 1,82 1,70 6,96
1,1 15 dias 3,00 2,56 17,24 0,93 1,41 34,50
1,1 30 dias 3,06 2,39 28,36 0,92 1,24 25,41
1,1 60 dias 2,04 2,08 1,83 1,41 1,65 14,27
2,0 Ar 2,28 2,34 2,51 1,66 1,77 5,97
2,0 15 dias 3,33 3,08 8,05 0,85 1,34 36,79
2,0 30 dias 2,35 2,45 4,00 0,96 1,41 32,14

10

9

a0
af
a0 - compliance

af - compliance

g
PRy e T ) BN S s

2 i
£

Figura 68: Medidas de tamanho de trinca apo6s ensaio do corpo-de-prova de metal de

base ap6s 60 dias de hidrogenacao.

O erro relativo (g;) referente as medidas dos corpos-de-prova de metal de base

foram maiores do que os verificados nas condi¢des como soldado. E provavel que este

erro esteja associado a ocorréncia da bifurcacdo da trinca durante o ensaio. Contudo,

pode ser observado que a maior parte dos experimentos apresentou elevada diferenga

entre os valores do tamanho da trinca medido visualmente e aqueles estimados a partir

da compliance.
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5.5 CTOD de Carga Maxima

A Tabela 11 apresenta os valores de carga maxima (Fmax), da componente
plastica de CMOD (V,) e os valores de CTOD de carga méaxima (8,) calculados a partir
dos ensaios de descargas parciais. Ilustra o grafico

Tabela 11: Dados calculados ap6s os ensaios.

Amostra Fumax (N) V, (mm) 6 (mm)
MB Ar 8821 4,53 0,546
MB 15 dias 6009 0,95 0,131
MB 30 dias 6145 0,67 0,102
MB 60 dias 5372 0,75 0,096

1,1 Ar 27365 2,11 0,334
1,1 15 dias 20267 0,51 0,110
1,1 30 dias 18837 0,59 0,113
1,1 60 dias 20204 0,34 0,094
2,0 Ar 26581 1,65 0,272
2,0 15 dias 19658 0,47 0,124
2,0 30 dias 19401 0,46 0,105

Pode ser observado que o 6 ¢ maior para as amostras soldadas com 1,1 kJ/mm,
evidenciando uma maior tenacidade a fratura para aportes térmicos mais baixos. Os
resultados mostram que os valores de d, para os corpos-de-prova hidrogenados
diminuiram quando comparados ao CTOD ao ar, em todos as condi¢des analisadas.
Esse parametro de tenacidade a fratura esta relacionado a abertura na ponta da trinca,
assim, as amostras hidrogenadas tendem a apresentar menor capacidade de abertura na
ponta da trinca durante o carregamento (menor plasticidade), demonstrando que o
hidrogénio afeta a tenacidade do material, possivelmente através de um mecanismo de

aprisionamento das discordancias.

A Figura 69 apresenta a reducdo dréstica do valor de o, apo6s 15 dias de

hidrogenacao.
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Figura 69: Gréfico §,, versus tempo de hidrogenacao.

Aumentando o tempo de hidrogenac¢do se atinge um patamar onde o JOn ¢é
mantido praticamente inalterado, demonstrando que com um tempo de encharque
superior a 15 dias a amostra se encontra saturada de hidrogénio. Levando em
consideragdo que este material tem uma estrutura com duas fases (o com alta
difusividade e y com elevada solubilidade no hidrogénio), a deformagdo plastica em
torno da abertura da ponta da trinca ¢ quase nula para tempos de hidrogena¢do maiores
que 30 dias. A distribuicdo e morfologia das y que se formam pode estar diretamente
relacionada com a tenacidade do material. Pode haver uma tendéncia dessas diferentes
morfologias de y precipitarem formando uma interface incoerente com a matriz a. Dessa
maneira estas interfaces incoerentes funcionariam como concentradores de tensdo na
matriz de o, aumentando as regides preferenciais para acimulo de hidrogénio, causando
reducdo no valor de CTOD, pois, funcionariam com segunda fases na matriz e,

consequentemente, sitios de alta energia de aprisionamento.
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5.6 Curvas de Resisténcia

A partir dos registros e utilizando as equagdes expostas no topico 4.5.3.1, para
cada uma das descargas foram calculados os pares “J-Aa”. As curvas J-R avaliadas
experimentalmente para o metal de base sdo apresentadas a seguir, a Figura 70
apresenta os pares “J-Aa” para o ensaio realizado ao ar e a Figura 71 apresenta as
curvas de resisténcia para os ensaios do metal de base apds 15, 30 e 60 dias de

hidrogenacao, respectivamente.

Ensaio ao Ar - Metal de Base

Linha de

construcgo 0,15 mm 0,5 mm 1,5 mm
. !/ / / /
1050,00 . / / / /
/7 / /
200,00 * 1~ / J limite /
v /7 / /

£ 750,00 ° / / / /
5 . [ [/ / Jmaéx ® MB- Ao Ar
- - * / / / Aa max

450,00 : // // // //

300,00 : / / / /

eler / /
YA, / /
50,00 z / / /
0,00 /‘ / / /
0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50
Aa (mm)

Figura 70: Pares de “J-Aa” do ensaio ao ar do metal de base.
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tinhade ¢ 5 15mm  LC+05mm
Construgdo ! | LC+1,5mm
I | |
1 | |
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0,80 1,00 1,20 1,40 1,80
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0,20 0,40 0,60

MB - 15 dias
©® MB - 30 dias
® VB - 60 dias

Figura 71: Curvas J-R dos ensaios hidrogenados do metal de base.

As curvas J-R avaliadas experimentalmente para as juntas soldadas sdo

apresentadas a seguir. A Figura 72 mostra a curva J-R para os ensaios realizados ao ar

das juntas soldadas. As Figura 73 e Figura 74 apresentam as curvas J-R para os ensaios

hidrogenados das juntas soldadas com aporte térmico de 1,1 kJ/mm e 2,0 kJ/mm,

respectivamente.
Ensaios ao Ar - Juntas Soldadas
1600
Linha de
construgio 0,15mm 0,5mm 1,5 mm
1400
/ / / /
1200 ,/ ,/ ,/ dmix ,/
77 7 7=
/o e
1000 / / / a /
~= / / / / Aa limite
£ foro 77 7/ 7/
/7 / /
600 7—7 7 7
/ ‘//y/ /
400 / A /
N7 /
200 / / /
Y/ / /
N / /
0,50 1,00 1,50 2,00 2,50

Aa (mm)

A1,1-AoAr
H2,0-AoAr

Figura 72: Curvas J-R dos ensaios ao ar das junta soldadas com aporte térmico de 1,1

kJ/mm e 2,0 kJ/mm.
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Ensaios Hidrogenados - 1,1 kJ/mm

400,00

Linha de
Construggo  LC+0,15mm  LC+0,5mm LC+1,5mm

350,00

300,00

250,00
1,1- 15 dias

200,00 41,1-30dias

J (N/mm)

A1,1-60dias
150,00

100,00

50,00

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

Figura 73: Curvas J-R dos ensaios hidrogenados da junta soldada com aporte térmico

de 1,1 kJ/mm.

Ensaios Hidrogenados - 2,0 kJ)/mm

400
Linha de

Construgigo  LC+0,15mm LC+0,5mm LC+1,5mm
30 1 1 1 1

2,0- 15 dias
H2,0-30dias

0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40 1,60 1,80

Aa (mm)

Figura 74: Curvas J-R dos ensaios hidrogenados da junta soldada com aporte térmico

de 2,0 kJ/mm.

Como foi dito anteriormente, no topico 5.4, houve uma grande variagdo dos
valores de Aa calculados a partir da compliance com os valores medidos visualmente
apoOs a quebra dos corpos-de-prova, ou seja, o valor tedrico de crescimento estavel da
trinca ndo correspondeu ao valor real de tamanho de trinca final. Como consequéncia,

foram obtidas curvas J-R invalidas segundo a norma ASTM E1820 para determinadas
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condi¢des, pois, a norma exige que ao menos um ponto deve estar posicionado entre a
linha 0,5 mm e a linha de exclusdo de 1,5 mm. Sendo assim, se optou por realizar uma
correcdo dos pares “J-Aa” para todas as condi¢des do presente trabalho. Para cada
corpo-de-prova foi encontrado o valor do coeficiente angular (m) e do coeficiente linear
(n) da reta obtida com os valores de a; e ar medidos visualmente e calculados pela

compliance, como ilustra a Figura 75.

A

a =m.a +n

visual

compliance

Af visual

a0 visual |7TTTTTTTTTTT

>

a compliance Af compliance

Figura 75: Equacdo da reta utilizada para a correcdo das curvas J-R.

Em seguida os valores corrigidos, Ag; .., s30 obtidos através da equag@o a seguir:

Aaicorr = [m(Aaicompliance + aocompliance) + n] - afvisual (33)

sendo:

Aa; ., mpliance: Crescimento estavel da trinca calculado através da compliance de

cada descarga realizada durante o ensaio;

Qo compliance: tamanho de trinca inicial (pré-trinca de fadiga + entalhe) calculado

através da compliance de cada descarga realizada durante o ensaio;

* a0 tamanho final da trinca (pré-trinca de fadiga + entalhe + Aa) medido

visualmente.

Para ilustrar a diferenga na curva de resisténcia apos a correg¢do sugerida no presente
trabalho, apresentamos na Figura 76 a curva de resisténcia avaliada experimentalmente
para o metal de base apo6s 30 dias de hidrogenacdo, em cinza, e a curva de resisténcia

apos a correcao através da equagdo (34), em vermelho.
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Curva J-R Corrigida - MB - 30 dias de Hidrogenagdo

400,00
Linha de

0,15 mm

0,5 mm

1,5mm

construgdo
350,00 1 1

300,00 1 )

[ /
250,00 1 1 1 s
I I /'/
/

H
E 200,00 , I ® VB - 30 dias
= / / /‘/'/// _ // ! VB - 30 dias (Corrigido)
150,00 / / * / /
100,00 / / /
. I /
50,00 I s ‘ I I
N/ / /
l l ‘ ‘ ‘ N - ‘

Figura 76: Curvas de resisténcia do ensaio de descargas parciais do metal de base apos
30 dias de hidrogenagdo com valores de Aa calculados pela compliance (cinza) e valores Aa

corrigidos (Aa,,) (vermelho).

Utilizando a equagdo de corre¢do foram calculados os pares “J-Aac,,” para todos

os ensaios. A Figura 77 apresenta os pares “J-Aac,,” para o metal de base ensaiado ao

ar e a Figura 78 apresenta as curvas de resisténcia corrigidas para os ensaios

hidrogenados do metal de base.

Ensaio ao Ar - Metal de Base
Linha de
construgio 0,15 mm 0,5mm 1,5mm
1200,00 r T T T
/7 / /
1050,00 !/ / /1 /
/7 y /
900,00 / / . / 1 limite /
A A / /

'E 750,00 / / . / ’ /

§ [ /e / Jméx ®MB - Ao Ar
- 000 / /. / Aa max

f / /
450,00
A
300,00 o / / /
A /
150,00 / J /
/ A / /
0,00 7 / /
0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50
Bagy, (mm)

valores valores Aa corrigidos (Aaco).
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Ensaios Hidrogenados - Metal de Base
400,00

Linha de 015 0
construgdo )15 mm )5 mm 1,5 mm

350,00
300,00
250,00

200,00 MB - 15 dias

J(N/mm)

® MB - 30 dias

® VIB - 60 dias
150,00

100,00

50,00

0,00 0,20 0,40 0,60 0,80 1,00 1,20 1,40 1,60 1,80

Aa,,, (mm)

Figura 78: Curvas de resisténcia dos ensaios de descargas parciais do metal de base

apo6s hidrogenagdo com valores valores Aa corrigidos (Aacor)-

As curvas J-R corrigidas para as juntas soldadas sdo apresentadas a seguir. A
Figura 79 mostra a curva J-R para os ensaios realizados ao ar das juntas soldadas. As
Figura 80 e Figura 81 apresentam as curvas J-R corrigidas para os ensaios
hidrogenados das juntas soldadas com aporte térmico de 1,1 kJ/mm e 2,0 kJ/mm,

respectivamente.
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Ensaios ao Ar - Juntas Soldadas

Linha de

construgdo 0,15 mm 0,5 mm 1,5 mm
1400
/77 /
/ / / Jmax /
1200 77 7 //
!/ / /
1000 /—/ / A /
[
"/ / /// Aalimite A1,1-AoAr
H y / /
E 800 / / %/ / 2,0-AoAr
2
- / / ] /

/ 7/ 7 /
/a / /
400 / / /
N /
200 / / /
‘/ / / /

0,00 0,50 1,00 1,50 2,00 2,50
Aa (mm)

corrr

Figura 79: Curvas de resisténcia dos ensaios de descargas parciais realizados ao ar das

duas juntas soldadas (1,1 e 2,0 kJ/mm) valores Aa corrigidos (Aacyy).

Ensaios Hidrogenados - 1,1 kl/mm

400
Linha de
construgio 0,15 mm 0,5 mm 1,5 mm
350 1 1 1 ;
I / ]

300 , i i i

I / ]
250 , , , ,

/ / / | A1,1-30dias

B

£ )

E 200 / I I ] 1,1-15dias
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/
T e Gy B
e !
I l
o Ll / /
1Vl / /
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0 0,2 04 0,6 (Z:wm (mn:) 1,2 1,4 1,6 1,8

Figura 80: Curvas de resisténcia dos ensaios de descargas parciais da junta soldada com

aporte térmico de 1,1 kJ/mm apos hidrogenacdo com valores Aa corrigidos (Aacor).
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Ensaios Hidrogenados - 2,0 ki/mm

400

Linha de
construgio 0,15 mm 0,5mm 1,5mm

2,0- 15 dias
H2,0-30dias

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

Figura 81: Curvas de resisténcia dos ensaios de descargas parciais da junta soldada com

aporte térmico de 2,0 kJ/mm apos hidrogenacdo com valores Aa corrigidos (Aacor).

A partir dos pares “J-Aac’ qualificados, foram realizados os ajustes dos
coeficientes experimentais das curvas de resisténcia J-R. Também foram obtidos os
valores candidatos a Jic calculados no ponto de interseccdo entre as curvas de
resisténcia com a linha de construg¢do (blunting line) deslocada de um valor de 0,2 mm.
As equagdes obtidas para cada condi¢do e os valores de tenacidade de iniciagdo Jg sdo
apresentadas na Tabela 12.

Tabela 12: Equagdes das curvas de resisténcia obtidas (Aa,, em mm) e valores da

tenacidade de iniciagdo Jg obtidos para cada condi¢do de acordo com a norma ASTM E1820.

Amostra Equacio Curvas J-R [N/mm] Jo (N/mm)
MB Ar
MB 15 dias J=250,0(Aacon)™"™’ 83,8
MB 30 dias J=191,2(Aacen)™"® 63,95
MB 60 dias J=191,9(Aacem)™*’ 90,51

1,1 Ar J=728,0(Aacom)™* 499,07
1,1 15 dias J=152,3(Aacom)™™” 82,04
1,1 30 dias J=154,8(Aacom) ™ 73,54
1,1 60 dias J=120,6(Aacom)™"" 58,39
2,0 Ar J=664,5(Aacorn)”" 422,73
2,0 15 dias J=180,0(Aacom) ™" 89,31
2,0 30 dias T =142,8(Aacen)™** 70,63

As condi¢des a serem atendidas para que os valores de Jg calculados sejam

considerados um paradmetro independente das dimensdes do corpo-de-prova, expostas
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no topico 4.5.3.1, foram entdo avaliadas. Apenas o corpo-de-prova de metal de base
ensaiado ao ar ndo atendeu aos requisitos e ¢ considerado invalido segundo a norma
ASTM E1820. E provavel que, para ensaios de descargas parciais realizados ao ar no
aco inoxidavel superduplex, seja necessario corpos-de-prova com maiores dimensdes
devido a elevada tenacidade do material. Este fato pode ser melhor analisado a partir da
Figura 82 que mostra que para materiais de alta tenacidade com corpos-de-prova
pequenos, o aumento da carga sobre a estrutura faz com que as zonas elasto-plasticas e
de elevada deformagdo plastica sejam estendidas sobre a regido controlada por K
(Figura 82-b), levando a um estado nao proporcional de elevada plasticidade em que a

zona de processo se torna muito grande e elimina a zona de dominancia de J (Figura

82-c) [42].

a) b) )

— o —9 9

[ 1 Regifio de dominénica K
[ Regido de dominéncia J
Il Regido de grandes deformagdes plasticas

Figura 82: Efeito da plasticidade na ponta de uma trinca em um material elasto-plastico

a partir da Integral J (Adaptado de [42])

No que diz respeito a comparagdo entre as diferentes condigdes, observa-se que
para todos os casos o material ensaiado ao ar apresentou maior tenacidade a fratura que
os ensaios apds hidrogenacdo, como pode ser visto na Figura 83. Além disso, pode ser
observado que a junta soldada com aporte térmico mais alto, apresentou menor

tenacidade quando comparada a junta soldada com aporte de 1,1 kJ/mm.
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Figura 83: Valores de tenacidade de iniciag¢do Jq para cada condigdo.

A justificativa para tal comportamento estd no nivel de reaquecimento que os
passes subsequentes sdo capazes de promover aos outros, € em decorréncia disto, ha
uma maior predisposicdo a formagdo de fases secunddrias na junta soldada. Outra
caracteristica que atua em concordancia com o efeito do reaquecimento ¢ o resfriamento
mais lento que o alto aporte térmico ¢ capaz de exercer na junta soldada, permitindo que
algumas regides da junta sejam submetidas a um intervalo de tempo maior em
temperaturas que favorecem a precipitacdo de fases deletérias. A precipitacdo de
nitretos de cromo (CrN e/ou Cr2N) pode ser um exemplo dessa fase prejudicial, pois
sua precipitagdo estd associada a formagdo de 7y,, fase que apresentou fracdo

volumétrica significativa nas amostras soldadas com aporte térmico de 2,0 kJ/mm.

Como visto anteriormente, as amostras hidrogenadas apresentaram menor
abertura na ponta da trinca confirmando que a presenga do hidrogénio afetou
negativamente a tenacidade a fratura do metal de base e das juntas soldadas. Foi visto
que apds 15 dias de hidrogenacdo os valores de tenacidade do ago inoxidavel
superduplex sdo mantidos, praticamente, constante o que demonstra que o material pode
estar saturado de hidrogénio. Apenas a amostra de metal de base ensaiada apds 60 dias
de hidrogenagdo apresentou um pequeno acréscimo no valor de tenacidade de iniciagdo
quando comparada as amostras hidrogenadas por um menor tempo, esta pequena
diferenga nos valores pode estar associada a bifurcacdo de trinca que ocorreu nos

ensaios do metal de base com 15 e 30 dias de hidrogenagao.
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Como forma de agregar aos resultados, foi feita a analise da superficie de fratura
para identificar o micromecanismo presente e se houveram alteragdes apos a carga de

hidrogénio. Os resultados sdo observados no topico seguinte.
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5.7 Fractografias

Foi realizada a andlise da superficie de fratura utilizando microscopia eletronica
de varredura de todas as amostras ensaiadas com o intuito de verificar o
micromecanismo de fratura atuante na regido de crescimento estavel e,
consequentemente, se a presenca do hidrogénio influencia negativamente na tenacidade
a fratura do material, corroborando com todos os resultados apresentados até o presente

momento.

Na Figura 84 podem ser observadas as superficies de fratura apos os ensaios ao
ar, ap6s 15, 30 e 60 dias de hidrogenacao do metal de base, com detalhamento indicado
por um circulo da regido analisada com maior ampliagdo. Na Figura 85 sdo
apresentadas as regides com maior ampliacdo para todas as condi¢des de ensaio do

metal de base.
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Figura 84: Visdo panordmica da superficie de fratura dos corpos-de-prova de metal de
base apds ensaio a) ao ar, b) 15 dias de hidrogenacao, c¢) 30 dias de hidrogenagdo e d) 60 dias de

hidrogenagao.
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Figura 85: Fractografias obtidas com diferentes aumentos dos corpos-de-prova do
metal de base ap6s ensaio mostrando o micromecanismo atuante na regido de Aa: ensaios a) ao

ar, apos b) 15 dias de hidrogenagdo, c) 30 dias de hidrogenacdo e d) 60 dias de hidrogenacao.

Na analise da superficie de fratura dos corpos-de-prova de metal de base foi
observada uma evolucdo do micromecanismo de fratura de acordo com as condigdes de
teste. Na amostra ensaiada ao ar houve uma deformacao substancial, caracterizada pela
presenga de micro cavidades (dimples) ao longo de toda a regido de crescimento estavel
da trinca (Figura 85-a). Com o aumento do tempo de hidrogenagdo para 15 dias, ha
indicios de quasi clivagem, apresentando superficies planas juntamente com regides
com pequenos dimples (Figura 85-b). J4 nas amostras com 30 e 60 dias de
hidrogenacdo as superficies de fratura revelam facetas de clivagem, evidenciando a

atuagdo do hidrogénio na ponta da trinca (Figura 85-c e d).

Na Figura 86 podem ser observadas as superficies de fratura dos corpos-de-
prova da junta soldada com aporte térmico de 1,1 kJ/mm, nas condi¢des ao ar, apos 15,
30 e 60 dias de hidrogenac¢do e detalhamento indicado por um circulo da regido

analisada com maior ampliacao.
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Figura 86: Visdo panoramica da superficie de fratura dos corpos-de-prova da junta

soldada com aporte térmico 1,1 kJ/mm apoés ensaio a) ao ar, b) 15 dias de hidrogenacdo, c) 30

dias de hidrogenacdo e d) 60 dias de hidrogenacao.

Nos 8 corpos-de-prova hidrogenados por 15, 30 e 60 dias foram observados regides com

indicios de quase clivagem, tipicos de fragilizagdo pelo hidrogénio. Na Figura 87
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podem ser observadas imagens representativas de toda a extensdo da regido de
crescimento estavel analisada das superficies de fratura dos corpos-de-prova da junta
soldada com aporte térmico de 1,1 kJ/mm. A Figura 87-a apresenta o micromecanismo
predominantemente dictil por coalescimento de micro cavidades (dimples) da amostra
ensaiada ao ar. Apos 15 dias de hidrogenacdo comeca a se observar o efeito do
hidrogénio sobre a morfologia da fratura, ao invés de dimples profundos se observa uma
morfologia de fratura associada a uma leve mudanca no micromecanismo de
propagac¢ao da trinca. A Figura 87-b mostra que micromecanismo de fratura envolvido
na propagagao da trinca passou de nucleagdo, crescimento e coalescimento de cavidades
para o micromecanismo de quase clivagem, com poucas regides ainda com dimples com
didmetro menor. Com o aumento do tempo de hidrogenacdo houve uma evolucido no
micromecanismo de quase clivagem para a predominantemente clivagem. Apds 30 dias
de hidrogenacdo pode ser observado a presenca de trincas secundarias evidenciando a
acdo do hidrogénio como elemento fragilizante do material, e morfologia de fratura de
clivagem (Figura 87-c). Na Figura 87-d pode ser observada a superficie de fratura do
ensaio apos 60 dias de hidrogenacdo com facetas de clivagem ao longo de toda a

extensdo de Aa, tipicas de fratura fragil transgranular.

A o
EHT = 2000 kv
WD =155 mm

EHT = 20,00 kV
WD = 205 men Mag = 500X ——a
B
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EHT = 2000 kv

EHT = 2000 kv Signal A = SE1
Mag= 200X m WD = &SM

WD =170 mm

Figura 87: Fractografias obtidas com diferentes aumentos dos corpos-de-prova da junta
soldada com aporte térmico 1,1 kJ/mm apos ensaio mostrando o micromecanismo atuante na
regido de Aa: ensaios a) ao ar, apos b) 15 dias de hidrogenagao, ¢) 30 dias de hidrogenagdo e d)

60 dias de hidrogenacao.

Na Figura 88 podem ser observadas as superficies de fratura dos corpos-de-prova
da junta soldada com aporte térmico de 2,0 kJ/mm, nas condi¢des ao ar, apds 15 e 30

dias e o detalhamento indicado por um circulo da regido analisada com maior

ampliagdo.

108



Figura 88: Visdo panoramica da superficie de fratura dos corpos-de-prova da junta

soldada com aporte térmico 2,0 kJ/mm apoés ensaio a) ao ar, b) 15 dias de hidrogenacao e c) 30

dias de hidrogenacao.

Como pode ser observado Figura 89, a superficie de fratura dos corpos-de-prova
da junta soldada com aporte térmico de 2,0 kJ/mm tiveram uma evolucdo no
micromecanismo de fratura parecido com as amostras analisadas de aporte mais baixo.
O corpo-de-prova com aporte de 2,0 kJ/mm ensaiado ao ar apresentou uma fratura
ductil com micro cavidades profundas, dimples, ao longo de toda regido de crescimento
estavel da trinca (Figura 89-a). Assim como na condicdo de aporte térmico mais baixo,
foi observada na amostra com 15 dias de hidrogenagdo dois diferentes
micromecanismos de fratura. Na Figura 89-b ainda € possivel observar algumas regides
apresentando pequenos dimples, diversas trincas secundarias associadas ao efeito do
hidrogénio e indicios de quasi clivagem ao longo da extensdo analisada na ponta da
trinca. Com o aumento do tempo de hidrogenacdo para 30 dias, observa-se
predominantemente o micromecanismo predominantemente clivagem na superficie de

fratura, como apresenta a Figura 89-c.
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EHT = 2000 kv
WD = 24.5 mm

 EWT=2000KV
= B g8y INEC

WD =215nmm

Figura 89: Fractografias obtidas com diferentes aumentos dos corpos-de-prova da junta
soldada com aporte térmico 2,0 kJ/mm apos ensaio mostrando o micromecanismo atuante na

regido de Aa: ensaios a) ao ar, ap6s b) 15 dias de hidrogenacao e ¢) 30 dias de hidrogenacao.

Observando as imagens feitas no MEV da regido de crescimento estavel da
trinca podem ser observadas regides clivagem em todas as amostras hidrogenadas, o que
corrobora com o fato de que o hidrogénio teve papel importante na reducdo da
tenacidade a fratura desse ago. Como dito anteriormente, acredita-se que a interagdo do
hidrogénio logo a frente da trinca de fadiga estd diretamente relacionada com o tempo
de encharque e com a extensdo da zona pléstica gerada durante a confeccdo da pré

trinca de fadiga.
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6 CONCLUSOES

Com base nos resultados e discussdes apresentados pode-se concluir:

* A melhor relagdo de a/y e a auséncia de fases intermetalicas ndo sdo os Unicos
fatores que devem ser garantidos durante a soldagem, pois, a junta de aporte
térmico maior, que apresentou melhor relagdo a/y apresentou pior desempenho
em termos de tenacidade a fratura ao ar. A distribui¢do e morfologia de y e a
presenga de nitretos de cromo devem ser bem analisados, visto que, de acordo
com os resultados obtidos no presente trabalho, possuem forte influéncia na
tenacidade a fratura da junta soldada de ago superduplex. Além disso, foi
constatado que o teor de austenita aumenta & medida que o aporte térmico
aumenta.

* A taxa de carregamento selecionada foi lenta o suficiente para permitir a
interacdo do hidrogénio na regido de processo de fratura reduzindo os valores de
0 do metal de base e das juntas soldadas do presente trabalho.

* As curvas J-R apos a corre¢do sugerida apresentam diferengas significativas,
mostrando que, para o aco inoxiddvel superduplex que possui elevada
tenacidade, os valores de tamanho de trinca estimados pelo método de descargas
parciais segundo a norma ASTM E1820 apresentam um erro relativo elevado.

* O hidrogénio diminui drasticamente a plasticidade em torno da ponta da trinca
do aco inoxidavel superduplex, acarretando na redugdo da tenacidade a fratura
com o aumento do tempo de encharque, levando a satura¢do de hidrogénio neste
material ap6s cerca de 30 dias.

* O mecanismo de fratura do material foi modificado pela presenc¢a de hidrogénio.
No material testado sem hidrogénio foi observada uma fratura completamente
ductil, enquanto o material que foi sujeito a carga de hidrogénio apresentou

planos de clivagem caracteristicos da fratura fragil.
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