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Resumo da Dissertagdo apresentada a COPPE/UFRJ como parte dos requisitos
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Os acos inoxidaveis austeniticos da classe HP sdo utilizados em fornos de
reforma, porque possuem: elevada resisténcia a oxidacdo em altas temperaturas,
estabilidade térmica e resisténcia a fluéncia. Devido as condi¢fes operacionais, 0s agos
HP sofrem mudancas microestruturais ocasionadas pelo envelhecimento. A
identificacdo dos estados de envelhecimento é de suma importancia para monitoramento
e previsdo da vida atil nas unidades operacionais. O objetivo dessa dissertacdo €
caracterizar trés estados de envelhecimento de um aco HP utilizando o ensaio nédo
destrutivo de ultrassom aliado ao uso da transformada de Fourier. Com os resultados
obtidos, demonstrou-se que o emprego da analise espectral no sinal ultrassénico de eco
de fundo € uma ferramenta promissora na caracterizacdo dos estados de envelhecimento

do aco HP.
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requirements for the degree of Master of Science (M.Sc.)

CHARACTERIZATION OF THE AGING STATES OF AUSTENITIC STAINLESS
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The austenitic HP type stainless steels are used in reformer furnaces, since they
have proper features: high temperature oxidation resistance, thermal stability and creep
resistance. Due to operational conditions, the HP steel have undergone microstructural
changes caused by aging. The identification of aging states is very important for
monitoring and prevention of remainining life. The purpose of this work is to
characterize three states of aging of a HP steel using ultrasonic non-destructive testing
combined the Fourier transform. The results obtained demonstrated that the use of
spectral analysis of the ultrasonic signals is a promising tool for the characterization of

the aging states HP steel.
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Capitulo 1

Introducao

A industria de fertilizantes e suplementos minerais tem um papel de extrema
importancia no setor do agronegocio. O agronegdécio (que compreende a agropecuaria e
a producdo agricola) representou aproximadamente 23% do PIB (Produto Interno
Bruto) do total da economia brasileira no ano de 2014, sendo um dos Unicos setores
com previs&o de crescimento para o ano de 2016 (MINISTERIO DA AGRICULTURA,
PECUARIA E ABASTECIMENTO, 2015). O aumento da demanda global por
alimentos gera a necessidade no aumento da producdo de fertilizantes e com isso, essa
indUstria deve estar preparada para suprir esse consumo.

As fabricas de fertilizantes fornecem como produto: aménia, ureia fertilizante,
ureia pecuaria, ureia industrial, acido nitrico, hidrogénio e dioxido de carbono. Esses
produtos atendem ndo s6 ao setor do agronegocio, mas atuam em muitos outros setores
da industria como o setor de petréleo e gds e o setor petroquimico e gasquimico
(PETROBRAS, 2015).

Nas fabricas de fertilizantes existem fornos de reforma, que sdo responsaveis
pelo craqueamento de hidrocarbonetos (derivados de petroleo) pesados em
hidrocarbonetos mais leves, que possuem alto valor agregado.

Os fornos de reforma sé@o compostos principalmente por colunas de reforma
(conjunto de tubos), que necessitam de materiais com elevada resisténcia as altas
temperaturas e tempo de exposicao prolongada. Os tubos sdo produzidos pelo processo
de fabricagdo conhecido como fundicdo por centrifugagéo, utilizando como material o
aco inoxidavel austenitico. Com o desenvolvimento e aperfeicoamento destas ligas,
atualmente sdo utilizados os acos inoxidaveis austeniticas resistentes ao calor, da classe
HP, mais conhecidos como aco HP.

O aco HP microestruturalmente é constituido por uma matriz austenitica com
uma complexa precipitagdo de carbetos. Estes acos apresentam-se estaveis até a
temperatura de operacdo de 650 °C, no entanto com o aumento da temperatura ocorre a
precipitacdo de carbetos secundarios de M,3Cg intradendritico. Com temperaturas acima
de 800 °C, ocorre como precipitagdo secundéria, para os acos HP modificados ao

niobio, de uma fase denominada G, esta € uma transformacéo in situ interdendritica
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constituida por um composto intermetélico rico em nidbio, niquel e silicio. A partir da
formagéo dessa fase, pode ocorrer a formacdo de vazios com formato lenticular, que ao
se interligarem, geram falhas por fluéncia. A fluéncia é um tipo de dano que ocorre em
materiais, ocasionada pela deformacdo plastica (exposicdo a uma tensdo ou carga
constante), em funcéo do tempo, quando submetido as altas temperaturas (CALLISTER
etal., 2013).

A manutencdo preventiva nas unidades de producdo de fertilizantes se fazem
necessarias, pois paradas nao programas geram custos elevados e grandes perdas
econdmicas. Com o atual cenario econdmico, o planejamento estratégico das industrias
de Petroleo e Gas teve de ser revisto e sobre o ponto de vista positivo, possibilitaram
uma nova percepcdo para o setor de inspecao por ensaios ndo destrutivos.

Os ensaios ndo destrutivos (END) sdo uma ferramenta que possibilitam efetuar
inspecOes de materiais e equipamentos sem que haja perdas ou danos. Podem ser
realizadas em todos os processos de producdo e, em geral, sdo ensaios mais viaveis.
Dentre os ENDs mais utilizados, tem-se 0s ensaios por ultrassom, correntes parasitas,
termografia, radiografia, emissdo acustica, liquidos penetrantes, ensaios visuais,
particulas magnéticas.

A presente dissertacdo visa a caracterizacdo dos diferentes estados de
envelhecimento de um aco inoxidavel austenitico resistente ao calor da classe HP,
utilizando a transformada de Fourier no sinal ultrassénico, além de efetuar o célculo de
alguns pardmetros ultrassénicos como velocidade sonica longitudinal, moédulo de
elasticidade e impedancia acustica.

A técnica de ultrassom aliada ao processamento de sinais € uma ferramenta ja
consolidada na literatura (KRUGER, et al., 1999) para avaliar mudancas
microestruturais nos materiais.

A anélise espectral do sinal retroespalhado e do sinal do eco de fundo tém sido
uma técnica vantajosa, pois permite ser aplicada em materiais com geometrias
complexas. Além disso, estas analises, podem avaliar em profundidade elementos
microestruturais, sendo esta uma motivagao para a caracterizagdo do material, objeto de
estudo.

Nesta dissertacdo foram avaliados: o espectro do sinal retroespalhado e do sinal
do eco de fundo. Com esses resultados, pode-se concluir que, as mudancas
microestruturais decorrentes dos estados de envelhecimento, foram perceptiveis nas

analises espectrais, sendo possivel identificar os Estados I, IV e V de envelhecimento.



Também foram calculados os pardmetros ultrassdnicos como: velocidade sénica
longitudinal, médulo de elasticidade e impedancia acustica. Estes demonstram diferenca
para cada estado de envelhecimento, por isso sdo utilizados como uma forma auxiliar na
caracterizacdo dos estados de envelhecimento.

Este trabalho estd estruturado em 6 capitulos. No Capitulo 1, Introducdo sédo
expostos 0s assuntos que serdo estudados e a técnica adotada para caracterizagdo do
material.

No Capitulo 2, é apresentado a revisdo tedrica necessaria para o entendimento do
objeto de estudo, desde a aplicagcdo na industria até a escolha do tipo de aco empregado
no setor, seguida de uma descricdo sobre as propriedades, transformacoes
microestruturais e vantagens do aco austenitico HP. Nesta se¢do também sdo abordados
a técnica de ultrassom ndo convencional, a parte de processamento de sinais e alguns
artigos que serviram para o direcionamento do trabalho.

No Capitulo 3 apresentam-se os materiais € métodos utilizados no projeto de
pesquisa, baseados nos trabalhos estudados no Capitulo 2.

No Capitulo 4 séo expostos o resultado e discussdo dos ensaios obtidos.

No Capitulo 5 apresentam-se as conclusdes obtidas a partir dos resultados do
Capitulo 4, e finalmente no Capitulo 6 sdo apresentadas as propostas para trabalhos
futuros, as referéncias bibliograficas empregadas para elaboracdo desta dissertacdo e o

apéndice com as rotinas elaboradas pela autora e os testes estatisticos.



Capitulo 2

Revisao Teorica

2.1. Forno de Reforma

O forno de reforma é a parte mais importante nas Unidades de Geracdo de
Hidrogénio (UGH), uma vez que consistem em equipamentos relativamente caros,
devido a tecnologia empregada no processo de fabricacdo dos tubos utilizados nos
fornos (NOGUEIRA, 2013). Atualmente, cerca de 99% da producéo de hidrogénio no
mundo é destinada a inddstria petroquimica e petrolifera. O processo quimico de
reforma a vapor de moléculas de hidrocarbonetos, como nafta e gas natural, é o método
mais usado na obtencdo de hidrogénio (CRUZ, 2010).

Os fornos atuam como trocadores de calor, sendo que a energia produzida pela
queima de combustiveis é fornecida ao fluido que circula pelas serpentinas, onde
ocorrem as reacOes quimicas (SAMPAIO, 2014).

O projeto dos fornos € um trabalho que envolve alta tecnologia e, por isso,
poucas empresas sdo capacitadas para desenvolvé-los. As normas basicas de projeto
utilizadas séo: API Std 560 (Aquecedores a fogo para servicos gerais em refinarias),
API RP 573 (Inspecdo em Caldeiras e Fornos) e API Std 530 (Calculo de espessura para
tubos de fornos em refinarias de petroleo).

O dimensionamento mecanico dos tubos de reforma é baseado em uma vida util
de 100.000h. A espessura de parede de um tubo é projetada com base na resisténcia a
fratura por fluéncia, de acordo com a norma APl Std 530. Este dimensionamento tem
grande importancia devido as altas temperaturas de trabalho e pressdes elevadas
(SILVEIRA, 2002).

2.1.1. Caracteristicas dos fornos

Nos fornos de reforma existem regides especificas, sendo uma delas conhecida
como camara de combustdo, também chamada de zona de radiagdo, pois a transferéncia

de calor se da pela radiagdo dos gases de combustdo dos queimadores aos tubos. A



quantidade e vazdo do calor transferido pelos queimadores sofre um controle
operacional rigoroso devido as altas pressdes e temperaturas. A pressdao de trabalho
tende a ser constante durante toda a operacdo e a variacdo de pressdo ao longo das
colunas é minima (SENAI-PETROBRAS, 2014) (SILVEIRA, 2002).

Outra regido que se encontra nos fornos é a camara de conveccéo, situada em
uma secdo distante dos queimadores. Esta regido ndo recebe o calor da radiacdo
proveniente dos gases de combustdo, pois a troca de calor é feita pelo processo de
conveccao ou conducao, o restante da serpentina (dos tubos) € encontrado nessa regiao.
Além disso, existe uma regido denominada chaming, que por sua vez faz a exaustdo dos
gases de combustdo (SAMPAIO, 2014).

2.1.2. Fornos do tipo Top-Fired

Os fornos séo classificados de acordo com a posicéo dos tubos e a forma de sua
estrutura metalica externa. As estruturas podem ser de forma cilindrica ou em forma de
caixa, e as posicdes dos tubos podem ser classificadas em horizontais, verticais ou
mistos. A posicdo vertical € a que exige menores areas e custo de construcdo em uma
refinaria (SILVEIRA, 2002).

O forno de reforma que serd analisado é do tipo caixa, com macaricos
posicionados nos tetos, direcionados para o chdo. A chama pode atingir um
comprimento médio de aproximadamente 5 metros e os tubos de reforma dispostos na
posicao vertical sdo preenchidos com catalisadores.

Os tubos apresentam um comprimento médio entre 10 e 15 metros de
comprimento, com espessura de 10 a 20 milimetros e didmetro externo de 100 a 200
milimetros. O conjunto de tubos é chamado de colunas de reforma. As colunas recebem
uma carga (nafta ou gas natural) através dos coletores de entrada, localizados acima do
teto da camara de radiacdo. Ja os pigtails garantem flexibilidade para conciliar os
movimentos de expansao entre o coletor de entrada horizontal e as colunas expostas a
expansdo térmica. Os pigtails e o coletor de saida na regido inferior fazem a exaustao do
gas resultante da reacdo quimica. O esquema de montagem de um forno de reforma é
demonstrado na Figura 2-1 (SILVEIRA, 2002) (QUEIROZ,2012).
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Figura 2-1: llustracdo de um forno de reforma utilizado em algumas refinarias (a) acomodacéo
fisica de um forno de reforma com queimadores posicionados no teto. (Adaptado de

SILVEIRA, 2002) e (b) ilustragdo de um forno de reforma tipo Top-Fired. (Adaptado de
NOGUEIRA, 2013).

As colunas de reforma séo enfileiradas préximas aos macaricos e cada fileira é
chamada de harpa. A Figura 2-2 demonstra a disposicdo das colunas de reforma e os

gueimadores posicionados no teto dentro do forno (QUEIROZ, 2012).

(a) (b) (©)

Figura 2-2: Forno de reforma de uma refinaria com a viséo interna do posicionamento das
colunas reformadoras e queimadores. (a) janela de inspecéo, (b) viséo interna do forno com as
harpas e (c) visdo do teto com os queimadores (Adaptado de AREIZA, 2014).



2.2. Acos Inoxidaveis Austeniticos Resistentes as Altas

Temperaturas

2.2.1. Ligas empregadas na fabricacdo de tubos de reforma

Dentre os diversos tipos existentes de acos inoxidaveis, sdo empregadas na
fabricacdo de tubos de reforma as ligas de aco inoxidaveis resistentes ao calor, pois
possuem como caracteristicas principais (ASM, 1990):

e Resisténcia a oxidacdo em elevadas temperaturas;

e Estabilidade térmica (resisténcia a fadiga térmica);

e Resisténcia a fluéncia;

e Custo competitivo.

Os acos inoxidaveis austeniticos resistentes as altas temperaturas podem ser
classificados quanto a sua forma de fabricagcdo como: fundidos ou forjados. Como 0 ago

avaliado neste trabalho é o aco fundido, se dard mais enfoque a este tipo.

2.2.2. Classificacdo das ligas de aco inoxidavel fundido

Assim como 0S acos possuem uma nomenclatura propria, 0s acos inoxidaveis
fundidos sdo padronizados com base em sua composi¢do, seguindo a designacédo
originalmente desenvolvida pela The Steel Founder's Society of America — SFSA
(BRITISH STAINLESS STEEL ASSOCIATION, 2014). A primeira letra, no caso “C”
representa os agos resistentes a corrosdo e a letra “H”, os agos resistentes as altas
temperaturas. A segunda letra varia de “A” a “Z” sendo relacionado ao teor nominal de
cromo-niquel, quanto mais proxima de Z, maior o teor de niquel na liga, os nimeros
representam o teor maximo de carbono (porcentagem x 100) na liga. Caso aparecam
outras letras nos sufixos, estas representam os elementos de liga adicionados. Para fins
didaticos a designacdo de uma liga CF-8M, refere-se a uma liga de resisténcia em
servico a corrosdo (C), 19Cr-9Ni, observado na Figura 2-3, com teor maximo de
carbono de 0,08%, contendo como elemento de liga 0 molibdénio. O ago HP possui um

teor de niquel proximo de 35 %wt e proximo de 25 %wt de cromo (ASM, 1990).
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Figura 2-3: Classificacdo de aco inoxidaveis fundidos resistentes a oxidacdo em altas
temperaturas segundo ACI (Adaptado de ASM, 1990).

2.2.3. Composicdo quimicas das ligas aco inoxidaveis fundidas

A primeira geracdo de acos inoxidaveis fundidos surgiu na industria na década
de 50, sendo como principais elementos de liga, o niquel, cromo e o silicio. As demais
geragdes de acos fundidos foram estudadas avaliando-se a influéncia da adigdo de
outros elementos de liga tais como: Nb (niobio), Al (aluminio), Ti (titdnio), W
(tungsténio), Co (cobalto), Zr (zircénio). Atualmente existem pesquisas tanto em centro
de estudos renomados quanto em industrias, os detalhes desses acréscimos sdo objetos
de patente industrial (GARBIAK et al.,2011).

A norma ASTM A297 especifica a composicdo quimica das ligas de aco
inoxidaveis fundidas. Estes acos se assemelham aos agos inoxidaveis de alta liga por
apresentarem elevada resisténcia a corrosao, no entanto pela diferenca no teor de
carbono, eles se destacam pela maior resisténcia mecanica e resisténcia a fluéncia
(NUNES, 2005).

Os trés principais grupos de aco inoxidavel do tipo H baseados em sua
composicao sdo (ASM, 1990):

e Ligas de Ferro-Cromo (HA, HC, HD).

e Ligas de Ferro-Cromo-Niquel (HE, HF, HH, HI, HK, HL).

e Ligas de Ferro-Niquel-Cromo (HN, HP, HT, HU).

2.3. Os Acos HP

Até a década de 1960, as ligas inoxidaveis austeniticas da classe HK

(especificados pela norma ASTM A351) desempenhavam um papel importante nas
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indUstrias quimica e petroquimica. Apresentavam boa resisténcia mecénica em altas
temperaturas e pressoes, suportando condicgdes severas de operacdo (MONOBE, 2007)
(LE MAY et al., 1995). Com o desenvolvimento destas ligas, atualmente sdo utilizadas
uma nova geragdo conhecida como ligas da classe HP (especificadas pela norma ASTM
297) que sofreram modificacbes com a adi¢do de elementos quimicos como: Nb, Ti, Zr,
W, obtendo assim uma melhora a resisténcia a fluéncia (MONOBE, 2007).
Recentemente, a adicdo combinada de Nb e Ti vem sendo dominante no mercado
devido a maior resisténcia a fluéncia. A adicdo destes elementos de liga gera um
refinamento dos gréos dendriticos e causa a fragmentacdo na rede de carbetos primarios,
ocasionando no endurecendo da liga HP (RIBEIRO, 2003).

O processo industrial para obtencdo deste tipo de aco consiste na fundi¢do por
centrifugacdo, de acordo com a norma ASM A 608/A 608M-2006. O procedimento
consiste no vazamento do metal liqguido em um molde dotado de movimento de rotacao
e devido a grande pressdo, 0 nimero de rechupes e poros sdo reduzidos. Com este tipo
de processo € possivel obter uma solidificacdo mais direcional com bom acabamento
superficial, podendo ser utilizado para diferentes tipos de ligas (ASM, 1988).

Os acos inoxidaveis austeniticos da classe HP sdo empregados em regime
continuo ou intermitente, expostos a elevadas temperaturas e pressdes. Apresentam uma
microestrutura estavel formada por uma matriz austenitica e uma complexa precipitacdo
de carbetos. O principal mecanismo que leva a falha destes materiais, em condi¢des de
operacdo ¢ a fluéncia (RIBEIRO, 2000).

2.3.1. Propriedades mecanicas do agco HP

A norma ASTM A297/ A297 M-2008 fornecem o padrdo de requisitos
necessarios ao material, como propriedades de tragcdo a temperatura ambiente. Estes

requisitos sdo apresentados na Tabela 2-1.

Tabela 2-1: Propriedade de tracdo de acordo com norma ASTM A 297/ A 297 M-08 a
temperatura ambiente (Adaptado de ASM, 1990).

Limite de Limite de escoamento Alongamento
resisténcia a tracao [MPa] [9%6]
[MPa]
430 235 4,5




Ainda com base nas propriedades mecénicas do aco inoxidavel austeniticos da
classe HP, é observado na Tabela 2-2 que, com o aumento da temperatura, ha uma
diminuicdo da resisténcia mecénica e aumento da ductilidade do material. A ductilidade
é um fator importante, pois para materiais que apresentem variacdes bruscas de

temperatura, estes devem possuir boa ductilidade (MONOBE, 2007).

Tabela 2-2: Propriedade de tracdo do aco inoxidavel austenitico HP em diferentes
temperaturas (Adaptado de ASM, 1990).

Temperatura Limite de resisténcia a Limite de Alongamento
[°C] tracdo [MPa] escoamento [MPa] [9%6]
760 296 200 15
870 179 121 27
980 100 76 46

O comportamento mecanico do aco inoxidavel austenitico da classe HP também
pode ser analisado pelos valores apresentados pela Figura 2-4, onde é possivel observar
que entre 500 °C e 750 °C ocorre um aumento da resisténcia mecanica e queda da
ductilidade, provocado pela precipitacdo de carbetos secundarios na matriz austenitica,
dificultando o movimento das discordancias (GONZALES, 2006) (SILVEIRA, 2002)
(FERREIRA, 1993).
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Figura 2-4: Variacdo das propriedades mecénicas do ago HP para diferentes
temperaturas (Adaptado de ASM, 1990).
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Outras propriedades fisicas de um aco inoxidavel austenitico da classe HP,
como: condutividade térmica, coeficiente de expansdo, densidade e ponto de fusdo, séo

apresentadas na Tabela 2-3.

Tabela 2-3: Propriedades de uma liga HP As Cast (Adaptado de JAHROMI,
NAGHIKHANI, 2004).

Propriedades Valores
Condutividade térmica a 1050°C 30 W/m°C
Coeficiente de expansao 18,5x10° mm/°C
Densidade 8,02 Kg/dm®
Ponto de fuséo 1350 °C

2.3.2. Caracteristica microestrutural do aco HP

Os acos inoxidaveis austeniticos da classe HP apresentam altos teores de
carbono, superiores a 0,35 % em massa, favorecendo a formagdo de austenita. O
excesso de carbono em solucdo sélida produz uma matriz austenitica e uma rede de
carbetos eutéticos interdentriticos grosseiros, em seu estado bruto de fundicdo. Devido a
elevada relagdo Nie/Creq em sua composi¢do quimica e a alta velocidade de
resfriamento do processo de centrifugacdo, ndo ha formacdo durante o processo de
solidificacdo da fase ferritica. Consequentemente, a alta relacdo C/Cr, favorece a
formacdo do carbeto M;C3, assim como outros carbetos de microadicdes (ALMEIDA,
2002) (RIBEIRO et al., 2000).

No processo de fabricacdo, a sequéncia de solidificacdo desta liga € iniciada pelo
resfriamento da fase liquida, resultando em austenita e M;Cs. A solidificacdo continua
com os atomos de solutos sendo expulsos para a parte liquida residual do metal,
enquanto hd o avanco a frente de solidificacdo. A concentracdo do soluto no metal
fundido aumenta até que a regido atinja a composicdo eutética, quando ocorre a
formacéo de carbetos primarios. Estes nucleiam nas regides interdendriticas (WU et al.,
2000).

Nos acos HP, no qual foram adicionados elementos modificadores como Nb e Ti
h& uma precipitacdo preferencial destes elementos em relacdo ao cromo (que possui

menor energia livre de formacgéo). O Nb e o Ti, consomem o carbono presente na matriz
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e, portanto, ha menos carbono para a formacao de carbetos de Cr, com isso diminui-se a
relacdo C/Cr disponivel para precipitacdo, ocorrendo entdo a formacéo de M;3Ce.

A precipitacdo de carbetos mais estaveis de Nb e Ti quando comparados aos
carbetos de Cr, melhoram a resisténcia a fluéncia. Durante a precipitacdo grosseira
primaria, podem surgir diferentes formas como: ilhas isoladas na regido interdentritica,
filmes delineando a estrutura dentritica ou também como uma rede de carbetos de
composicao eutética interdentritica (RIBEIRO, 2000) (ALMEIDA, 2003).

RIBEIRO et al. (2000), identificaram a microestrutura de ligas do tipo HP
modificadas pela adicdo de Nb e Nb e Ti, utilizados em fornos de reforma. Com o
aumento do teor de Nb, h4 uma modificacdo na precipitacdo priméria, que impede o
deslizamento dos planos e a microestrutura final resulta na morfologia descrita como
escrita chinesa, NbC. Conforme mostrado na Figura 2-5, para uma liga HP-Nb a matriz
austenitica e a rede de carbetos primarios no estado bruto de fuséo sdo visualizados por

microscopia Gtica.

Figura 2-5: Microscopia ética de uma liga HP (a) modificada com Nb, em seu estado
bruto de fuséo e (b) observa-se a matriz austenitica e uma precipitacdo primaria de NbC,
conhecida como “escrita chinesa”(Adaptado de RIBEIRO et al., 2000).

Na Figura 2-6 (a), observa-se a microscopia otica da liga HP modificada com
0,78% de Nb e 0,04% de Ti em seu estado bruto de fusdo, a mesma imagem € ampliada
na Figura 2-6 (b), demonstrando a presenca de uma matriz austenitica com carbetos
eutéticos de Cr ou de Nb e Ti, formando uma rede primaria na regido interdentritica
(RIBEIRO et al., 2000).
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(b)
Figura 2-6: Microscopia 6tica de (a) e (b) uma liga HP modificada com Nb e Ti em sua
estrutura bruta de fusdo, com a presenca de carbetos de Cr ou Nb e Ti (Adaptado de RIBEIRO et
al., 2000).

A adicdo continua de Ti ao Nb favoreceu a fragmentacdo da rede priméria e
diminuiu a fracdo de filmes nos contornos interdendriticos, dificultando a propagacao de
trincas (RIBEIRO et al., 2000).

As imagens geradas por microscopia eletrénica de varredura (MEV), por
eletrons retroespalhados, apresentado na Figura 2-7, fazem uma clara disting&o entre as
fases ricas em Cr e em Nb. A fase rica em niobio apresenta regides mais claras e a fase

rica em cromo, regides mais escuras.

Micron

8N
’_;u Mim}in\ .

Figura 2-7: Microscopia eletronica de varredura com elétrons retroespalhados, de uma
liga HP-Nb Ti no seu estado bruto de fusdo. Morfologia, com fases escuras ricas em cromo e
fases claras ricas em Nb (Adaptado de DE ALMEIDA, 2003).

Durante o processo de envelhecimento ocorrem modificagbes microestruturais

com uma fina precipitacdo de carbetos secundarios, M»3Cs (RIBEIRO et al., 2000).
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Em condicOes de operagdo a 900 °C por 1000 h., durante envelhecimento do ago
HP modificado ao Nb e Ti, ocorre 0 aparecimento de um precipitado intermetalico
fragil, conhecido como fase G. A fase G € um composto intermetalico rico em Nb, Ni e
Si, entretanto, alguns trabalhos mostram que a composicdo da fase G depende também
do tempo, temperatura e do tipo de elemento modificador que foi adicionado na liga.

A fase G € uma transformacdo in situ termicamente ativada, onde o carbono
presente no NbC migra para a matriz austenitica e elementos como Ni e Si proximos a
esta transformacdo, interagem com Nb, formando a fase G. Consequentemente esta
transformacdo é acompanhada de uma variagcdo volumétrica (RIBEIRO et al., 2002)
(GONZALES, 2006) (DE ALMEIDA, 2003).

A méaxima estabilidade da fase G ocorre entre 1000 °C e 1050 °C, acima deste
valor, ndo se verifica a presenca de fase G (SOARES et al., 1992). A Figura 2-8
apresenta uma imagem gerada por microscopia eletronica de transmisséo (MET) onde
observa-se um precipitado de forma esférica indicando a presenca de fase G.

"

N

Figura 2-8: MET de uma liga HP modificada com presenca de fase G (Adaptado de
SOARES, 1992).

Sabe-se a que a presenca da fase G diminui a resisténcia a fluéncia do material, a
adicdo de Ti se torna uma solucdo para tal problema, uma vez que o Ti é capaz de
retardar a transformacdo da fase G (RIBEIRO et al., 2000).

A adigéo de Ti era realizada com o objetivo de reduzir o tamanho dos carbetos
eutéticos primarios e modificagdo morfologica dos carbetos primarios de Nb.
Recentemente a industria tem adotado a adigdo de Nb e Ti no processo de fabricacdo
deste tipo de aco, objetivando a fragmentacdo da rede de carbetos eutéticos primarios e
consequentemente conferindo um aumento da resisténcia a fluéncia destas ligas
(RIBEIRO et al., 2000).

14



2.3.3. Estados de envelhecimento dos acos resistentes as altas

temperaturas

As colunas de reforma, quando em operacdo, sofrem carregamento e
aquecimento nao uniforme ao longo de sua extensdo. Com um nivel de deterioracao e
mudangas microestruturais heterogéneas por toda coluna (STASZCZAK, 2003).

LE MAY et al. (1996) apresentaram um estudo detalhado que expds o critério de
envelhecimento adotado para 0s acos inoxidaveis austeniticos resistentes a altas
temperaturas na auséncia de carburizacdo e demais transformaces, resultantes de
ataques internos e externos ao tubo. Na Figura 2-9, temos a metalografia de um aco
inoxidavel austenitico HK sem elementos modificadores (esta liga serve como
referéncia para o aco HP). Seu estado de envelhecimento € resultado da exposicao por
alguns milhares de horas a certa temperatura.

Na Figura 2-9 (a) tem-se o Estado de envelhecimento |, composto por uma
matriz austenitica com carbetos eutéticos primarios do tipo M;Cs, rico em cromo, livre
de precipitados secundarios. Os carbetos possuem formas de lamelas ou plaquetas nos
contornos de grdo das dendritas. Nessa faixa de temperatura de até 650 °C ainda néo é
possivel verificar uma mudanca microestrutural significativa, uma vez que a
microestrutura apresentada se assemelha com a estrutura bruta de fusdo (FERREIRA,
1993) (LE MAY et al., 1995).

Entre 600 °C e 700 °C tem se o Estado de envelhecimento I, Figura 2-9 (b),
no qual os carbetos eutéticos primarios coalescem e ha formacdo de uma nova
morfologia agora em forma de blocos compactos. Antes de completar este processo,
carbetos secundarios precipitam na matriz austenitica, proximos aos contornos de graos
interdendriticos. Neste estagio ha uma queda de ductilidade, acarretando em uma
reducdo na soldabilidade destas ligas e consequentemente dificultando a realizacdo de
reparos em campo (STASZCZAK, 2003) (FERREIRA, 1993) (LE MAY et al., 1995).

Entre 700 °C e 800 °C, os carbetos primarios se transformam completamente em
carbetos secundarios em forma de blocos dispersos na matriz, produzindo o Estado de
envelhecimento 111, visualizado na Figura 2-9 (¢) (FERREIRA, 1993) (LE MAY et
al., 1995).

Ja entre as temperaturas de 800 °C e 900 °C, os carbetos eutéticos primarios séo
estabilizados e os carbetos secundarios coalescem. Esse comportamento se deve pela
difusdo do carbono nos carbetos eutéticos primarios, ocorrendo uma perda dos carbetos
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secundarios ao longo dos contornos de gréos dentriticos. Como visto na Figura 2-9 (d)
tem-se o Estado de envelhecimento 1V, no qual a ductilidade tende a aumentar nesta
faixa de temperatura (FERREIRA, 1993) (LE MAY et al., 1995).

Para o material exposto a temperatura entre 900 °C e 1000 °C h& um largo
coalescimento dos carbetos secundérios, o volume individual aumenta e tem-se o
Estado de envelhecimento V, apresentado na Figura 2-9 (e) (LE MAY et al., 1995).

Acima de 1000 °C, os carbetos secundarios desaparecem e ha uma diminuicéo
da quantidade de particulas, a matriz austenitica apresenta similaridade a condicdo As
Cast ou estado de envelhecimento |, caracterizando o Estado de envelhecimento VI,
conforme apresentado na Figura 2-9 (f) (LE MAY et al., 1995).

E importante notar que os pontos negros alinhados nos contornos de grdo
dendriticos nas Figura 2-9 (e) e (f), se referem aos vazios lenticulares formados a partir

da fase G e ndo resultam do estado de envelhecimento.
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Estado | Estado 11 Estado 111
Até 650 °C 600 °C ~ 700 °C 700 °C ~ 800 °C
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Figura 2-9: Critério de envelhecimento de uma liga HK. Ataque por &gua régia

saturada de CuCl,. Microscopia 6ptica. (Adaptado de LE MAY et al., 1995).
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O estado de envelhecimento ndo é um mecanismo de dano, pois néo
compromete o funcionamento do equipamento nem sua seguranca. Algumas
propriedades mecanicas sao alteradas, sendo uma delas a reducdo da ductilidade em
certas faixas de temperatura (SILVEIRA, 2002) (LE MAY et al., 1995).

As colunas de reforma, sofrem ao longo de sua extensdo, diferentes niveis de
envelhecimento, pois cada regido é submetida a diferentes temperaturas. As regides
mais proximas aos queimadores ndo sdo as que sofrem maior estado de envelhecimento,
e sim as regides localizadas na parte inferior que sdo as expostas a maiores temperaturas
de operagéo (~1000 °C) (LE MAY et al., 1995).

O mecanismo que leva a falha deste tipo de aco nos fornos de reforma é o de
fluéncia, que se inicia pela interligacdo de vazios de formato lenticular, gerados
preferencialmente a partir da fase G. Os vazios sdo gerados aleatoriamente nos
contornos das dendritas, as microtrincas geradas avancam na direcdo interna da parede
do tubo, seguindo nos estagios mais avancados para a parte externa (SILVEIRA, 2006).

O estudo sobre os tipos de danos que ocorrem em tubos de reforma ndo sera
abordado neste trabalho, mas pode ser vista no trabalho publicado por NEUBAUER et
al. (1983).

2.4. Ultrassom Convencional

A técnica de ultrassom é um ensaio ndo destrutivo muito utilizado na industria
como uma ferramenta auxiliar na deteccdo de falhas, dimensionamento de defeitos,
medidas de espessura e corrosdo de materiais (SANTIN, 2003) (ASM, 1997).

O sistema de inspe¢do por ultrassom consiste basicamente de um equipamento
eletrobnico, um transdutor e material acoplante. O transdutor possui um cristal
piezelétrico que produz um pulso de alta tensdo, gerando um pulso de alta frequéncia. A
energia sonora produzida € propagada no material em forma de ondas ultrassonicas,
sendo necessario um material acoplante entre o transdutor e a amostra. Quando o pulso
encontra alguma descontinuidade no material, parte da energia é refletida para a
superficie, e entdo essa energia € transformada em energia elétrica e exibida na tela do
equipamento (NDT, 2014).
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O sinal ultrassdnico fornece informacdes sobre a localizagdo, profundidade,
tamanho e orientacdo das descontinuidades. As ondas ultrassonicas que percorrem 0
material podem apresentar perdas de energia (atenuacéo) devido as diferentes causas,
sendo estas influenciadas pelas caracteristicas de cada material inspecionado (MARTIN,
2012) (NDT, 2014).

A Figura 2-10 ilustra o esquema de funcionamento béasico de uma inspe¢do
ultrassbnica em um material que apresenta certa descontinuidade (trinca). Na tela de
exibicdo do equipamento é possivel observar os pulsos referentes ao eco inicial, o eco

da trinca e o eco de fundo.

Emissor/Receptor ‘

Transdutor

Eco inicial L]

.

Eco de funde

—
c—
EFLT_

Amostra

Figura 2-10: Principio de funcionamento de uma inspe¢do com ultrassom para
deteccdo de trinca (Adaptado de NDT, 2014).

Dentro dos recursos oferecidos pelo ensaio de ultrassom € possivel realizar a
caracterizacdo microestrutural, obtendo-se parametros como: constantes elasticas,
tamanho e orientacdo dos graos e até mecanismos relacionados a falhas, como fluéncia,
fadiga e tenacidade a fratura (MARTIN, 2012).

2.4.1. Vantagens do ensaio de ultrassom convencional

Em relacdo a outros tipos de ensaios ndo destrutivos, o ultrassom apresenta as
seguintes vantagens (SANTIN, 2003):

e Alto poder de penetracao;

e Alta sensibilidade, permitindo detectar descontinuidades na ordem de 0,5

mm,
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e Determinacdo da posicdo, tamanho e orientacdo de descontinuidades
internas;
e Realizacdo do ensaio com apenas uma das superficies de inspecéo;

e Resultados em tempo real no equipamento e portabilidade.

2.4.2. LimitagOes do ensaio de ultrassom convencional

Entre as limitacdes, tém-se:

e Necessidade de qualificagédo do operador;

e Pecas de geometrias complexas ou irregular sdo dificeis de serem
inspecionadas;

e Defeitos muito proximos da superficie podem néo ser detectados;

e Necessario uso de acoplante entre o transdutor e a peca a ser inspecionada,

para transmisséo das ondas ultrassonicas.

2.4.3. Caracteristicas das ondas ultrassonicas

A onda ultrassénica é uma onda mecanica que se propaga em sélidos, liquidos e
gases. As ondas diferem no modo de propagacéo de acordo com 0 meio, N0 meio gasoso
0s atomos tendem a permanecer mais afastados do que no meio sélido ou no liquido, e a
velocidade da onda assim como a amplitude e a vibragdo atdmica dependem destes
meios de propagacdo (SANTIN, 2003) (ASM, 1997).

O modo de oscilagdo das particulas atémicas influencia na forma de
classificacdo da propagacdo de ondas, que podem ser: longitudinais, transversais,
superficiais (Rayleigh) e ondas Lamb (ASM, 1997). Uma breve descri¢cdo de cada uma

das formas de propagacéo é feita a seguir.

24.3.1. Ondas longitudinais

As ondas longitudinais sdo as mais utilizadas nas inspe¢des. Elas sdo ondas que
se propagam na mesma direcdo de vibragdo dos 4&tomos, como uma série alternada de
compresséo e rarefagéo.

As velocidades das ondas longitudinais sdo geralmente maiores do que 0s outros
tipos de ondas (ASM, 1997).
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2.4.3.2. Ondas transversais

A onda transversal € um tipo de onda também muito utilizada nas inspecdes
ultrassonicas. Neste caso, as particulas vibram perpendicularmente a direcdo de
propagacao da onda. Como as forgas de coesdo entre os &tomos nos liquidos e gases sdo
pequenas, as ondas transversais ao contrario das longitudinais ndo podem se propagar
nestes meios. A velocidade das ondas transversais € de aproximadamente 50% das
longitudinais (ASM, 1997).

2.4.3.3.  Ondas superficiais (Rayleigh)

As ondas superficiais se propagam na interface entre o meio sélido e o ar, a
profundidade € limitada pelo comprimento de onda. Um movimento combinatério entre
ondas longitudinais e transversais cria um movimento eliptico na superficie. Devido ao
complexo movimento vibratério dos atomos, a velocidade de propagacdo de ondas
superficiais é aproximadamente 10% inferior do que uma onda transversal. Essas ondas
apresentam boa aplicacdo na detec¢do de descontinuidades nas superficies, devido a alta
sensibilidade. Podem ser aplicadas em pegas curvas podendo percorrer distancias
consideraveis em pecas lisas. Uma desvantagem se deve a reflexdo das ondas por gotas

ou 6leos na superficie, causando uma atenuacdo consideravel (ASM, 1997).

2.4.3.4. Ondas Lamb

As ondas Lamb sdo também conhecidas como ondas de placas e sdo
caracterizadas como ondas elasticas que se propagam em um material sélido com
interface da superficie. Este tipo de vibracdo é um pouco mais complexo do que o0s
outros modos de vibracdo devido ao fato de ser constituido da superposicdo de ondas

transversais e longitudinais.

2.4.4. Principais variaveis no ensaio ultrassonico

Para a inspecdo ultrassdnica, além da escolha do tipo de onda a ser empregada,
devem ser definidos os parametros que serdo utilizados de acordo com o objetivo da

inspecéo.
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Entre os varios pardmetros existentes os mais importantes sdo: frequéncia,
impedancia acustica, angulo de incidéncia, angulo critico e intensidade do feixe. Serdo

descritos alguns destes parametros a seguir.

2.4.4.1.  Frequéncia

As frequéncias das ondas ultrassonicas influenciam na capacidade de inspegéo
de varias maneiras, devendo sempre atingir um equilibrio entre efeitos favoraveis e
desfavoraveis a fim de superar as limitacbes do equipamento e do material
inspecionado.

Para frequéncias relativamente altas (pequeno comprimento de onda) tem-se
maior sensibilidade para detec¢cdo de descontinuidades pequenas. O fator de penetracédo
no material inspecionado é reduzido pelo uso de altas frequéncias e este efeito é mais
acentuado em materiais de gréos grosseiros ou muito heterogéneos, por causa da intensa
dispersdo das ondas (ASM, 1997).

A resolucdo é a capacidade de se obter indicacdes simultaneas de
descontinuidades internas muito proximas umas das outras, sendo ela diretamente
proporcional a largura de banda de frequéncia e inversamente proporcional ao
comprimento de pulso. A resolucdo geralmente melhora com o aumento da frequéncia
(ASM, 1997).

2.4.42.  Amplitude

A amplitude de uma onda sonora pode ser definida como a méxima perturbacéo
no meio durante o ciclo de onda expresso. Sua medida ou grandeza é expressa em
decibéis (dB).

2.4.4.3. Velocidade da onda

A velocidade das ondas sonoras depende apenas das propriedades do meio.
Considerando um deslocamento com a fase constante a equagdo comumente conhecida
na area da mecénica ondulatoria e que descreve a relagdo entre velocidade (V),
comprimento de onda (1) e frequéncia (f) é dada pela equacéo (2-1) (HALLIDAY et al.,
1996) (SANTIN, 2003).
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V=Axf (2-1)

Onde: V: velocidade do som [m/s] A: comprimento de onda [m]
f: frequéncia [Hz = 1/s]

2.4.4.4. Impedancia acustica

Quando uma onda sonora percorre um material, parte da energia armazenada na
onda é refletida e outra parte é transmitida.

A quantidade de energia refletida/transmitida é determinada pela impedancia
acustica (ASM, 1997).

A impedancia acustica é obtida pelo produto da massa especifica pela velocidade

sonica do material, de acordo com a equagéao (2-2).

Z=pxV (2-2)

Onde:

= impedancia acustica [kg/mzs]
p = massa especifica [kg/m’]
V = velocidade do som [m/s]

As propriedades acusticas de metais e ligas sdo influenciadas pelas variacGes

metallrgicas e por sua estrutura (ASM, 1997).

2.4.45. Pressao acustica

A alternancia de tensdes de compressao e rarefacdo em um material, decorrente
de ondas ultrassénicas ¢ chamada de pressdo acustica (P).

A pressdo acustica em qualquer ponto do material pode ser determinada pela
relacdo entre impedancia acustica (Z) e a amplitude de vibragdo da particula (a),
conforme a equagéo (2-3) (MARTIN, 2012).

P=Z7Zxa (2-3)

Onde:
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P: pressdo acustica [kg/ms]
Z: impedancia acUstica [kg/m?s]

a,: amplitude de vibragdo da particula [m]

2.4.4.6. Atenuacao

A atenuacdo gera uma diminuicdo da intensidade da onda ultrassbnica que
percorre um dado material. A atenuacdo pode ser utilizada como uma medida para
explicar a perda de energia da onda ultrassénica. Como exemplo, o espalhamento
causado pelas descontinuidades cristalinas como contornos de gréo e inclusdes, tende a
desviar uma certa quantidade de energia ultrassénica do feixe principal que depende da
descontinuidade e do comprimento da onda ultrassdnica (NDT, 2014) (ASM, 1997).

2.4.5. Geracdo de ondas ultrassonicas

As ondas ultrassénicas sdo geradas por transdutores que funcionam baseados no
principio de conversdo de um tipo de energia em outra. Existem diferentes formas de
geracdo de ondas ultrassonicas, entre elas: o efeito piezelétrico, choques ou atritos
mecanicos, excitacdo térmica, processos eletrostaticos, processos eletrodinamicos,

processos magnetostrictivos (SANTIN, 2003).

2.45.1. Efeito piezelétrico

O efeito piezelétrico foi inicialmente descoberto por Pierre e Jacques Currie em
1880. Este efeito consiste na conversdo de um pulso elétrico em vibracGes mecanicas e
0 retorno de vibracdo mecénica com conversdao em energia elétrica. O elemento
responsavel por esse efeito presente na confeccao de transdutores € o cristal piezelétrico
polarizado (SANTIN, 2003).

2.45.2. O feixe ultrassdnico

O comportamento do feixe sdnico é caracterizado por trés regides classificadas
como: campo proximo (zona Fresnel), zona de transicdo e campo distante (zona de

Fraunhofer), de acordo com a Figura 2-11.
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O campo proximo é uma regido vizinha ao transdutor onde h& flutuacGes
significativas na intensidade sonora devido a interferéncia construtiva e destrutiva das
maultiplas ondas que se formam na face do transdutor, apresentado na Figura 2-11. Com
0 aumento da distancia, essa interferéncia diminui, tendo uma parte localizada na
chamada zona de transicdo na qual mudangas de angulo da divergéncia ndo séo
constantes e o decréscimo da pressdo sonica ainda ndo é proporcional ao inverso da
distancia. No limiar entre campo proximo e campo distante, o feixe passa a divergir e
variaces de pressbes ndo sdo mais observadas. A pressdo sOnica € reduzida
proporcionalmente com o inverso da distancia e o angulo de divergéncia se torna
constante, essa regido € entdo chamada de campo distante ou zona de Fraunhofer, as
ondas nesta regido espalham-se sofrendo o fendmeno de difracdo (SANTIN, 2003)
(ASM, 1997).

Campo Préximo Campo distante

v

Zona de Transigdo

Figura 2-11: llustracdo com o comportamento do feixe sdnico com regides de campo

préximo, zona de transicdo e campo distante (Adaptado de SANTIN, 2003).

2.45.3. Caracteristicas dos transdutores piezelétricos

A emissdo e recepcdo dos sinais ultrassénicos sdo realizadas por um aparelho
denominado transdutor, sendo este conectado ao equipamento de ultrassom através de
cabos. O transdutor é composto por: cristais piezelétricos, bloco amortecedor, bloco de

retardamento, conectores elétricos e uma carcaca (SANTIN, 2003).

2.4.5.4. Tipos de transdutores ultrassonicos

A escolha de um transdutor leva em conta fatores como: frequéncia, largura de

banda, sensibilidade e resolucdo. Cada um destes fatores é influenciado pelo tipo de
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aplicacdo a que o transdutor sera submetido. Os grupos mais comuns de transdutores
séo:

Transdutores de contato direto: usados para inspecdo de contato direto entre
transdutor e material a ser inspecionado, podendo ser automatizados. E um dos tipos de
transdutores mais utilizados nas inspecdes ultrassonicas. O contato entre o transdutor e
0 acoplante (4gua ou 6leo usados para facilitar a propagacdo de ondas ultrassonicas),
geram ondas ultrassbnicas que sdo emitidas pelo transdutor e penetram
perpendicularmente no material, a Figura 2-12 apresenta uma demonstracdo de seu
funcionamento (OLYMPUS, 2014) (NDT, 2014).

Figura 2-12: Transdutor de contato direto manual (Adaptado de OLYMPUS, 2014).

Transdutores de imersdo: sdo projetados para operacfes onde o transdutor é
imerso em ambiente com liquido, sendo necessaria a estanqueidade de todas as unies
dos componentes elétricos. A impedancia acUstica da agua facilita a obtencdo de maior
energia sbnica. Na imersdo, o acoplamento entre agua e peca € rapido e homogéneo,
permitindo uma rapida varredura da peca. Os transdutores de imersdo podem ter
sensibilidade aumentada atraves da insercdo de lentes focais, esféricas ou cilindricas,
alguns exemplos séo vistos na Figura 2-13 (OLYMPUS, 2014) (NDT, 2014).
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Ndo Focalizado

Focalizado

Figura 2-13: Transdutores de imerséo focalizados e n&o focalizados Adaptado de
(OLYMPUS, 2014).

2.45.5. Outros tipos de transdutores de contato existente

Transdutor normal: neste transdutor um feixe sonico, geralmente longitudinal,
incide perpendicularmente sobre a superficie de contato da peca inspecionada com seu
cristal paralelo a superficie. Geralmente é usado um monocristal que serve de emissor e
receptor. Uma das desvantagens desse tipo de transdutor se deve pelo pulso inicial
amplo que é caracterizado com uma grande zona morta, ocasionando em limitacdes na

deteccdo de descontinuidades proximas a superficie da peca (MARTIN, 2012).

Transdutor angular: nesse transdutor a refracdo e a conversdo de modo de
onda sdo usadas para transmitir as ondas ultrassénicas em varios angulos. O transdutor é
mostrado na Figura 2-14, o cristal piezelétrico gera ondas ultrassénicas do tipo
longitudinais que atravessam uma sapata (cunha) de acrilico (fixa ou intercambiavel) até
0 material de ensaio, ocorrendo conversdo de modo e refragdo da onda, mudando para
uma onda do tipo transversal. O angulo de incidéncia é calculado pela lei de Snell, pois
a velocidade do meio € diferente para cada material. O angulo da sapata geralmente é
confeccionado com grande precisdo a fim de se obter uma onda refratada especifica
para a peca inspecionada (SANTIN, 2003) (ANDREUCCI, 2002).
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CaArcaga

sapata de acrilico

Figura 2-14: Esquema de um transdutor angular (Adaptado de ANDREUCCI, 2002).

E conveniente mencionar que o angulo do cabecote ¢ formado pela onda
refratada na peca inspecionada com a normal a superficie.

Os pulsos ultrassonicos transmitidos e recebidos sdo definidos pelo angulo do
cabecote angular e com isso apenas descontinuidades posicionadas perpendicularmente
a direcdo do feixe podem ser localizadas (ANDREUCCI, 2002) (MARTIN, 2012)
(SANTIN, 2003).

Transdutor de duplo cristal: os transdutores de duplo cristal sdo utilizados
para inspecdo em materiais de espessura reduzida ou na inspecdo de regides
subsuperficiais, onde a zona morta existente impede uma resposta imediata (MARTIN,
2012) (NDT, 2014).

2.45.6. Acoplante

Ao se realizar o ensaio por ultrassom é necessario que entre o transdutor e o
material inspecionado exista um material acoplante usado para reduzir as perdas de
energia transmitida e refratada das ondas ultrassonicas. Os acoplantes sdo escolhidos
avaliando-se as condicdes de rugosidade superficial, tipo de material, forma, dimensao,
area de varredura, entre outros fatores (ANDREUCCI, 2002).

2.4.6. Técnicas de inspecao por ultrassom

Existem dois metodos comumente utilizados para a realizacdo do ensaio de
ultrassom: o método por pulso-eco e por transparéncia. Serdo descritas algumas das

técnicas mais usadas nos ensaios de ultrassom.
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2.4.6.1.  Técnica por Pulso-Eco

Esta € a técnica muito consagrada e bastante difundida nas inspecoes,
considerada de simples manuseio e que exige poucos equipamentos. Neste ensaio
podem ser utilizados dois transdutores, um para emissao e outro para recepgdo, porém o
mais utilizado utiliza apenas um transdutor que realiza ambas as funcdes, emisséo e
recepcdo (ANDREUCCI, 2002) (SANTIN, 2003).

O método consiste na emissdo de pulsos ultrassénicos pelo transdutor, que
atravessa o acoplante (localizado entre o transdutor e a peca) e penetra na peca
inspecionada com intervalos de tempo regulares. A onda ultrassonica penetra no
material e quando encontra uma descontinuidade ou alguma mudanga na impedancia
acustica, parte desta onda € refletida para o transdutor antes do sinal do eco de fundo
(ANDREUCCI, 2002) (SANTIN, 2003).

O principio do método de pulso-eco € apresentado na Figura 2-15 e destaca-se
como vantagem deste ensaio o fato do mesmo poder ser realizado em apenas uma das
superficies do material. Para se obter a maxima confiabilidade, as ondas ultrassénicas
devem incidir perpendicularmente sobre a superficie principal da interface. A tela do
equipamento mostrard informacdes referentes a refletividade de uma descontinuidade.
Através do método pulso-eco, é possivel conhecer informacdo referentes tanto a
presenca quanto a localizacdo de descontinuidades, com algumas limitacGes na
geometria e tamanho devido a amplitude do eco da descontinuidade nem sempre estar
ligada a sua refletividade (ANDREUCCI, 2002) (MARTIN, 2012).

I-—1

aaaaaaaaaaaa

Figura 2-15: llustracdo do método pulso-eco (Adaptado de ANDREUCCI, 2002).

2.4.6.2.  Técnica por Transparéncia

Nesta técnica, ilustrada na Figura 2-16, sdo utilizados dois transdutores, um

atuando como emissor e outro como receptor, posicionados em superficies opostas da
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peca e alinhados. Quando a peca estd isenta de descontinuidades, toda a energia
ultrassénica emitida é recebida pelo receptor, caso apresente alguma descontinuidade,
parte da energia é refletida. Este método nao fornece informacg6es sobre a profundidade
dos refletores, apresentando unicamente a presenca e amplitude do sinal na tela do

equipamento, sendo esta uma das desvantagens do seu uso (SANTIN, 2003).

Emissor

Receptor

Figura 2-16: llustracdo do método por transparéncia com dois transdutores
(Adaptado de ANDREUCCI, 2002).

2.4.6.3.  Técnica por Imersao

Esta técnica pode ser utilizada tanto para 0 método de inspecao pulso-eco quanto
pelo método de inspecdo por transparéncia. O ensaio é realizado com a peca a ser
inspecionada imersa em um liquido que pode ser 4gua ou outro liquido adequado. O
transdutor é direcionado com o feixe ultrassdnico atravessando o liquido de modo que a
incidéncia possa ser normal a peca, para geracdo de ondas longitudinais ou com
incidéncia obliqua para geracdo de ondas transversais. Existem diversas variagdes
guanto a montagem da técnica por imersdo, sendo ela determinada pela geometria da
peca a ser inspecionada (MARTIN, 2012).

As interpretacdes dos resultados obtidos pelo ensaio dependem da experiéncia
do inspetor, geralmente para um ensaio por imersdo é utilizado o método pulso-eco.
Com o método pulso-eco e incidéncia normal, ondas longitudinais sdo transmitidas
através da coluna d’agua (distdncia entre o transdutor e a superficie de inspegao)
(MARTIN, 2012).

Para o calculo da distdncia minima da coluna d’agua no ensaio de imersé@o com
incidéncia normal € utilizado & equacgdo (2-4). Onde S ¢ a distancia minima da coluna

d’agua [mm], t, representa a espessura da peca ensaiada [mm], Va a velocidade da onda

30



longitudinal na agua [mm/s] e V, a velocidade da onda longitudinal na peca de ensaio
[mm/s] (MARTIN, 2012).

S=" (2-4)

Atualmente esta técnica tem sido empregada na industria, principalmente devido
as vantagens como: acoplamento uniforme e possibilidade de automacdo, o que
possibilita uma répida varredura da peca; uso de diversos tamanhos e formatos de
transdutores. Uma limitacdo desta técnica se deve ao custo dos equipamentos sendo
levada em consideracao a relacdo custo beneficio da instalacdo e a possiveis perdas de
energia sonica existentes com elevadas colunas d’agua, requerendo alguns ajustes a fim

de se evitarem tais perdas (MARTIN, 2012).

2.5. Processamento de Sinais Digitais

O processamento de sinais digitais € uma técnica utilizada na andlise,
manipulacdo e interpretacdo de sinais. Os sinais descrevem importantes fendémenos
fisicos e 0 processamento de sinais tem sido utilizado por muitas areas das ciéncias
exatas e biologicas (FONSECA, 2012). O conhecimento e dominio das técnicas de
processamentos de sinais podem auxiliar na obtencdo e extracdo de informacOes
essenciais para compreensao dos processos fisicos (ALBUQUERQUE, et al., 2004)
(OPPENHEIM, et al., 1997). O dominio matematico para o desenvolvimento de
algoritmos computacionais é de vital importancia e para isso, neste trabalho, seréo
apresentados alguns conceitos matematicos utilizados para analise de sinais

ultrassonicos.

2.5.1. Tipos de sinais e sua classificacio

Existem muitos fenbmenos fisicos que podem ser representados com precisao
por de relacbes matematicas. Como exemplo, tem-se a determinacéo da temperatura da
agua apos aquecimento durante um intervalo de tempo, este tipo de sinal é classificado

como deterministico, pois o passado, presente e futuro podem ser determinados. Ha
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casos em que ndo é possivel prever o comportamento do sinal por meras expressées
matematicas, pois este depende de eventos probabilisticos, sdo chamados de ndo
deterministicos ou aleatorios e para prever seu comportamento sdo utilizadas técnicas
estatisticas (teoria da probabilidade e processos estocasticos) (ALBUQUERQUE, et al.,
2004) (OPPENHEIM, et al., 1997).

Para classificar estes sinais 0 organograma demonstrado na Figura 2-17, é usado
a fim de facilitar o entendimento dos tipos de sinais. A classificacdo dos sinais é
importante, pois existem operacdes que ndo podem ser aplicadas a alguns tipos de
sinais. Aqui serdo descritos 0s conceitos basicos sobre sinais e seus subgrupos, serdo
omitidos porque fogem do escopo do trabalho.

Periodico
Determistico
Nao

Peridodico

Estacionario
Aleatodrio
Estocdstico ~
( ) Nao

Estacionario

Sinal

Figura 2-17: Organograma dos tipos de sinais existentes Adaptado de (BENDAT, et al., 2010) .

Dentro dos sinais deterministicos temos (BENDAT, et al., 2010):

Sinais Periddicos: sdo sinais que se repetem a intervalos de tempos iguais. Um
sinal periddico no tempo continuo possui um periodo igual a T, para todo o intervalo de
tempo t, mostrado na equacdo (2-5), esse conceito também é vélido para sinais
discretos. Um sinal no tempo discreto é periédico com periodo N, onde N é um valor

inteiro para todo intervalo de tempo n, mostrado na equacao (2-6).

x(t) =x(t+T) (2-5)

x[n] = x[n + N]J (2-6)

Sinais Nao Periddicos: sdo sinais que ndo apresentam periodicidade, sdo

chamados de aperiddicos.
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Nos sinais aleatdrios tem-se (BENDAT, et al., 2010):

Sinais Estacionarios: sdo sinais em que os parametros estatisticos e funcGes
densidade de probabilidade permanecem constantes mesmo se o sinal for transladado no
eixo da variavel independente.

Sinais N&o Estacionarios: neste caso, quando o sinal é transladado no eixo da

variavel independente seus parametros estatisticos ndo séo constantes.
2.5.2. Funcao de correlacdo cruzada

A fungéo de correlagdo cruzada, R,,, além de medir a relagdo linear entre dois
sinais pode também indicar o atraso (time delay) entre os sinais. A obtencdo da
correlacdo cruzada € realizada entre o produto do sinal {x(t)} e o sinal {yk(t+ 1)} ,
utilizando a média amostral como estimador da esperanca (E[ ]), apresentado na
equacao (2-7) (BENDAT, et al., 2010).

Ryy () = E[xx () yi(t + 7)] (2-7)

Onde 7 representa o0 avango no tempo para qualquer valor, maior que zero.

As medidas de correlacdo em sinais podem ser (teis na determinacdo de
periodicidade, previsdo de ruido, medidas de defasagem (atraso), localizacdo de fontes
de distarbio, identificacdo e propagacdo de percurso e velocidade (BENDAT, et al.,
2010).

2.5.3. Analise de Espectral

E importante lembrar da relacio de Parseval, apresentado na equacéo (2-8), no
qual, afirma-se que a energia contida em um sinal no dominio do tempo, x(t), € o

mesmo no dominio da frequéncia, X(f).

| xwrae= | xgyias (2-8)
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Como os sinais ultrassénicos geralmente estdo contidos no dominio do tempo,
sua interpretacdo é de extrema complexidade. Para facilitar a interpretacdo dos sinais
ultrassénicos € possivel utilizar recursos matematicos para modificar este sinal para o
dominio da frequéncia. Uma breve descricdo sobre uma das transformada mais

importantes serd apresentada com carater apenas introdutorio.

2.5.4. A Transformada de Fourier

Antes de falarmos sobre a transformada de Fourier € importante conhecer seu
fundamento matematico, pois, a partir disto, € possivel compreender a importancia desta

transformada nos diversos ramos das Ciéncias.
2.5.5. A série de Fourier

A série de Fourier foi proposta inicialmente por Jean-Baptiste Joseph Fourier
em 1800, em seus estudos sobre a resolucdo de equacges diferencias relacionadas com a
conducéo de calor em sélidos. Esta série representa uma poderosa forma de decompor
séries de fungdes periddicas em uma funcdo de base ortonormal, em uma série
harmonica (de senos e cossenos), onde os coeficientes desta fungdo de base ortonormal
representam a magnitude do sinal no dominio da frequéncia.

A definicdo mais conhecida desta funcdo é mostrada na equacao (2-9) para um
intervalo finito de periodo 2L (BIEZUNER, 2015).

= t ]
f) = a7 + Z (ancos + b,sen er ) (2-9)

n=1

Onde os coeficientes de f serdo a, e by, e representam o conteudo em frequéncia

da funcéo, calculados de acordo com a equagéo (2-10) e (2-11).

1 JL . nﬂtdt -0 (2-10)
n = o7 _Lf()cos a4t n=

- 1 fL . nntdt -1 (2-11)
n =7 _Lf()senL , n=
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Caso a funcdo seja ndo periodica, esta ndo pode ser representada pela série de
Fourier. Entretanto, se a0 menos a funcao € suave por partes e satisfaz a condicéo de ser
absolutamente integravel, neste caso, podem-se escrever a funcdo de acordo como a

equacao (2-12) e seus coeficientes dados pelas equaces (2-13) e (2-14).

f() = fw(A(w) costw + B(w) sentw) dw (2-12)
0

Alw) = %fo f(t) coswtdt, w =0 (2-13)

(2-14)

1 o0
B(w) =;j- f@®)sinwtdt, w=0

2.5.6. A transformada de Fourier e sua Inversa no tempo continuo

O espectro no dominio da frequéncia é tipicamente representado por nimeros
complexos. A partir da formula de Euler, demonstrado na equacgdo (2-15), e apds
manipulacdes algébricas, podemos reescrever a série de Fourier na forma complexa, de
acordo com a equacdo (2-16). Uma demonstracdo do desenvolvimento matematico da
obtencdo da transformada de Fourier ndo serd abordada neste trabalho, mas pode ser
vistaem OPPENHEIM et al., 1997.

A transformada de Fourier de uma funcdo continua f, pode ser definida como
sendo a funcdo F , que associa cada funcdo integravel f: R - R a fungdo F: R — C,
pode ser definida pela equacéo (2-17). Ja transformada inversa de Fourier, é a fungéo
F~lque associa cada funcdo F:R — C que pertenca ao conjunto imagem de F e
absolutamente integravel onde f: R — R, definida pela equagéo (2-16) (BIEZUNER,
2015).

e = cosf + isin6 (2-15)
1 (> . (2-16)
t) = — F(w)e'tdw
O == f_w (@)
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Onde F: R — C é definido por:

F(w) = f . f(He @tde (2-17)

A funcdo F(w) é uma fungdo complexa, geralmente utiliza-se o seu valor em
modulo | F(w)| e seu angulo de fase. O modulo do nimero complexo F(w)é conhecido

como espectro.
2.5.7. Transformada rapida de Fourier (FFT) nos sinais ultrassénicos

A implementacdo do algoritmo da transformada répida de Fourier (Fast Fourier
Transform - FFT), inicialmente proposta por Cooley e Turkey em 1965, foi um marco
na computacdo, reduzindo o tempo de processamento na resolucdo de problemas
(OPPENHEIM, et al., 1997).

A partir de uma breve introducdo matematica sobre a transformada de Fourier,
podemos analisar como um pulso ultrassénico se comporta. Um pulso denominado v(t),
em funcdo de um tempo (t), tem sua transformada de Fourier dada pela equacéo (2-18)
(SCHMERR, et al., 2007).

V(f) = j ’ v(t)exp (—2mift) dt (2-18)

Onde f representa a frequéncia. Geralmente em ensaios de ultrassdnicos a
unidade utilizada é dada em MHz.

Embora pela equacao (2-18) seja possivel obter a integracdo em todo o dominio
do tempo, os pulsos ultrassénicos sdo diferentes de zero em um intervalo finito de
tempo. A inversa da transformada de Fourier permite obter a funcéo v(t), apresentado
pela equacéo (2-19) (SCHMERR, et al., 2007).

v(t) = J V(f)exp (2mift) df (2-19)
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Esta equacdo (2-19) demonstra a necessidade de integragdo tanto para
frequéncias negativas quanto positivas, a fim de recuperar v(t). Se a fungdo no dominio
do tempo é€ real, entretanto pode ser demonstrado que a transformada de Fourier satisfaz
V(-H)=V'(f), onde (*) denota complexo conjugado. Portanto as frequéncias negativas
podem ser obtidas a partir de frequéncias positivas e nesse sentido elas séo redundantes
(SCHMERR, et al., 2007).

Como exemplo do uso da transformada de Fourier, considere a seguinte fungéo
no dominio do tempo apresentado na equacao (2-20) e sua transformada no dominio da
frequéncia (também chamada de espectro de Fourier do sinal), apresentado na equagao
(2-21) (SCHMERR, et al., 2007).

2 (2-20)
v(t) = cos(2nf.)exp [_t /4A2]

V(f) = AVr{exp[—4m2A%(f — f.)?] + exp[—4m2A%(f + f.)?]} (2-21)

Os gréficos das equacdes (2-20) e (2-21) sdo apresentados na Figura 2-18, para
um valor definido de A=0.2 e f.= 5SMHz. A funcdo no dominio do tempo, Figura 2-18
(@), é transitoria e tem a forma caracteristica de muitos sinais ultrassénicos. O espectro
no dominio da frequéncia, Figura 2-18 (b), € representado como um par de Gaussianas
cuja maxima esta localizada em f. e —f.. A constante A, controla a amplitude de ambas
as Gaussianas assim como suas larguras. Geralmente, para caracterizar um espectro no
dominio da frequéncia sdo utilizados dois parametros: o primeiro é chamado de
frequéncia central (f;), definida como a maxima frequéncia de resposta que ocorre no
dominio da frequéncia e o outro parametro € a largura do espectro (SCHMERR, et al.,
2007).

A energia do sinal na FFT é preservada, a energia no dominio do tempo € igual a
energia no dominio da frequéncia, embora ela ndo seja modificada no dominio da
frequéncia, a energia sofre uma redistribuicdo entre os coeficientes de Fourier
(GALVAO, 2001).
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Figura 2-18: Gréfico (a) da equacéo (2-20) no dominio do tempo e da transformada de Fourier
no dominio da frequéncia (b) da equacéo (2-21) (Adaptado de SCHMERR, et al., 2007).

2.5.8. Teorema da amostragem

Um sinal no tempo discreto é baseado em amostras de um sinal no tempo
continuo. Para que essa operacao seja executada € necessario que se possa restaurar um
sinal continuo a partir de suas amostras. O teorema da amostragem diz que um sinal no
tempo continuo, x.(t), com largura de faixa limitada, ou seja, sua transformada de
Fourier é tal que X(jw)=0 para |w| > wwm, pode ser recuperado a partir de um sinal
discreto no tempo x(n)= x,(nT), se e somente se a frequéncia de amostragem ws satisfaz
a condicdo ws > 2mw¢. Com isso a frequéncia de amostragem tem que ser maior que 0
dobro da frequéncia contida no sinal a ser amostrado, conhecido também como teorema
de Nyquist. A reconstrugdo de um sinal discreto a partir de um sinal continuo pode ser
vista na Figura 2-19 (DINIZ, et al., 2004) (OPPENHEIM, et al., 1997).

Sinal original

N AT AT
NP

Sinal reconstruido
sk

\ 2 . 1 \
f\ J t t/ / \
Y \ J ¢
T ¥ T T ¥ T
\
\\ I’ N ,I L%

Figura 2-19: Amostragem de um sinal discreto a partir de amostra do sinal continuo. Adaptado
de (OPPENHEIM, et al., 1997).

Quando a amostragem do sinal ndo obedece ao teorema de Nyquist ocorre 0 que

chamamos de efeito aliasing ou subamostragem (ws < 2 w¢,), COM 1SS0 a reconstrucéo
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do sinal se torna falha. Quando a frequéncia de amostragem é maior que a frequéncia
contida no sinal (ws >2 w,) a reconstrucao € bem sucedida, assim como no caso em que

frequéncia de amostragem é igual que a frequéncia contida no sinal (ws =2 w,).

2.6. Teste de hipdteses t-Student

Neste topico sera abordado apenas o teste t-Student, tentando abordar as ideias
basicas do teste de hipdteses. O teste de hipoOteses € uma inferéncia estatistica que
objetiva estudar uma populacdo através de evidéncias fornecidas por uma amostra. Os

principais conceitos sdo apresentados a seguir:

2.6.1. Hipoteses Estatisticas

Suposicdo quanto a natureza da distribuicdo de probabilidade de uma variavel
populacional, ao valor de um parametro populacional. Geralmente sdo formuladas duas
hipbteses basicas, demonstrado na equacao (2-22).

Ho: hipdtese nula

. . (2-22)
Hi: hipotese alternativa

Existem dois tipos de erros que podem ocorrer ao testar uma hipotese estatistica.
Erro do tipo I- Rejeitar uma hipétese nula, quando ela for verdadeira. Erro do tipo IlI-
Aceitar uma hip6tese nula quando ela é falsa. A probabilidade dos dois tipos de erros é
designada por: o e B. Sendo a probabilidade de cometer um erro do tipo I, conhecida
como ‘nivel de significancia’, a.

N&o ha como controlar simultaneamente ambos tipos de erros para um tamanho
fixo de amostras, sendo convencionado que o erro do tipo | seria 0 mais grave. Uma

tabela muito conhecida sobre os tipos de erros encontrados € apresentada na Tabela 2-4.

Tabela 2-4: Erros possiveis encontrados no teste de hipoteses.

Situacéo Concluséo do Teste
Real Rejeitar Hy N&o Rejeitar Hy
Ho Verdadeira Erro tipo | Decisdo correta
Ho Falsa Deciséo correta Erro tipo 1l
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2.6.2. Estatistica do teste

Supondo que a dados coletados sigam uma distribuicdo normal e os eventos
sejam independentes, o calculo da estatistica do teste pode ser obtido pela equacao
(2-23).

. X1 — X,

0:
ﬁ ﬁ (2-23)
ng ny

Os graus de liberdade sdo calculados pela equagéo (2-24).
(W + wy)?

w Wy (2-24)
Tl1 - 1 nz - 1

Onde w; € dado pela equacdo (2-25).

2
wi ="/, (2-25)

2.7. Estudos de Casos

2.7.1. Espalhamento de ondas ultrassdnicas

A maioria dos materiais apresenta uma estrutura heterogénea. Do ponto de vista
acustico, qualquer heterogeneidade pode causar mudancas de impedancia acustica. As
heterogeneidades mais comuns em materiais sdo: poros, inclusdes, trincas, elementos de
segunda fase e precipitados (MARTIN, 2012).

A heterogeneidade em materiais policristalinos ocasiona o espalhamento das
ondas ultrassonicas, sendo o espalhamento influenciado pelo tamanho de grdo, forma,
textura e pelo tipo de orientacdo no material (HUALONG, 2014). A intensidade do
espalhamento depende da dimensdo do espalhador (heterogeneidade) e da frequéncia da
onda incidente. O espalhamento é bastante acentuado em materiais com granulacéo
grosseira (MARTIN, 2012).

40



Para melhor entendimento sobre o espalhamento, é necessario conhecer os tipos
de relagOes existentes entre o comprimento da onda incidente e a dimensdo do
espalhador. Quando o espalhador possui um didmetro muito maior do que o
comprimento de onda incidente, este € refletido e aplicam-se as leis da difracdo
geométrica. Caso o didmetro do espalhador tenha a mesma ordem de grandeza do
comprimento de onda incidente, tem-se o espalhamento do tipo estocéstico, sendo este
de dificil resolucdo devido aos fenémenos de interferéncia. Por ultimo, temos o caso em
que o diametro do espalhador é muito menor do que comprimento de onda incidente,
sendo este espalhamento chamado de dispersdo de Rayleigh (KRUGER, 2000).

Os sinais ultrassonicos carregam informacgdes tanto sobre o meio no qual séo
submetidos o pulso ultrassdnico, quanto do sistema de geracdo do sinal. Com as
melhorias obtidas através das técnicas de processamento digitais de sinais, a analise
espectral dos sinais ultrassonicos tem sido uma ferramenta muito utilizada na
caracterizacdo de materiais, pois esta avalia as propriedades dependentes da frequéncia.
As interacdes das ondas ultrassbnicas com as heterogeneidades podem fornecer
informacBes quanto a mudanca na velocidade de propagacdo, atenuacdo, analise
espectral do eco do sinal retroespalhado (KRUGER, 2000).

2.7.2. Andlise Espectral de um Sinal Ultrassonico

A maioria dos trabalhos sobre analise espectral de sinais ultrassdnicos é baseado

somente nos sinais de amplitude ndo sendo avaliados os sinais de angulo de fase.

2.7.3. Aplicacdo de analise espectral de eco e do sinal retroespalhado

em ondas ultrassbnicas

A analise espectral hoje é uma ferramenta muito utilizada na caracterizagéo de
microestruturas. Os métodos convencionais de ensaios ndo destrutivos sdo pouco
eficientes para identificar danos por hidrogénio em seu estagio inicial (CARNEVAL, et
al., 1994). KRUGER et al. (1995) buscaram estudar a analise espectral de ecos e do
sinal retroespalhado de sinais ultrassonicos a fim de caracterizar danos por hidrogénio
em aco carbono.

O método utilizado por KRUGER et al. (1995) para a obtengdo dos resultados

ocorreu pela captura de sinais ultrassdnicos em uma chapa de aco carbono degradada
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em servigo. Os danos foram avaliados utilizando duas direcdes de propagacdo do feixe
ultrassénico, uma perpendicular ao plano das descontinuidades e outro paralelo as
descontinuidades.

Foi utilizada a técnica por imersdo, com transdutor de banda larga, Krautkramer
H10M com frequéncia nominal de 10 MHz. Os sinais obtidos foram digitalizados por
um osciloscopio e tratados por um software de processamento de sinais para realizacéo
da transformacéo do sinal no dominio do tempo, para o dominio da frequéncia por meio
do algoritmo de FFT (Fast Fourier Transform). Na andlise do espectro, foi avaliado o
retroespalhamento, a técnica utilizada pode ser vista na Figura 2-20.

No sinal ultrassénico foram tomados como referéncia o primeiro eco da
superficie (eco de entrada, S1) e o primeiro eco de fundo (E1), para posterior aplicacdo
da FFT. Para a obtencdo do sinal retroespalhado, definiu-se uma regido entre o sinal de

eco de referéncia (S1) e o primeiro eco de fundo (E1), em seguida, foi aplicada a FFT.

| i |
| T
5 \“,‘, "‘.‘.‘, \

¥ |
‘ 3

Figura 2-20: Técnica utilizada para analise de espectro de um sinal ultrassénico
Adaptado de (KRUGER et al., 1995).

Os resultados obtidos por KRUGER et al. (1995) demonstraram que o sinal
retroespalhado apresentou maior sensibilidade na deteccdo de descontinuidades em
ambas as direcbes de propagacdo do feixe sonico. Concluindo que a analise espectral de
sinais ultrassdnicos é adequada para deteccdo de descontinuidades muito pequenas

devido a influéncia de espalhadores.

2.7.4. Caracterizacdo de materiais utilizando andlise espectral

Um dos poucos trabalhos encontrados abordando sobre o ago HP e a técnica néo
destrutiva de ultrassom foi realizado por SANTOS et al. (2014). Neste artigo, avaliou-
se, por meio do ensaio ndo destrutivo de ultrassom, os estados de envelhecimento do
aco HP, utilizando-se processamento de sinais e inteligéncia computacional (IC). Para

realizacdo dos experimentos, SANTOS et al. (2014) utilizaram cinco amostras de a¢cos
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HP provenientes de fornos de reforma, com estados de envelhecimento diferentes. Os
detalhes de cada amostra sdo apresentados na Tabela 2-5

Tabela 2-5: Descri¢do das amostras utilizadas (Adaptado de SANTOS et al.2014).

Estados de "
) Espessura [mm] Diametro externo [mm] Amostras
envelhecimento

I 11,7 108,7 1
1 11,8 108,7 2
1l 11,8 108,7 3
v 11,3 108,7 4
\Y 11,6 108,7 5

Antes da inspecdo ultrassdnica, imagens de microscopia optica (MO) foram
obtidas para verificar a presenca das microestruturas presentes em cada estado de
envelhecimento. Nas Figura 2-21 (a), (b) e (c), a microestrutura das amostras 1, 2 e 3
corresponde aos estados de envelhecimento I, Il e Ill. Pelas observacbes via MO na
Figura 2-21 (a), ndo ha precipitacdo secundaria na matriz austenitica, onde os carbetos
primarios preservam as caracteristicas de solidificacdo, com poucas evidéncias de
precipitacdes. Na Figura 2-21 (b), € possivel verificar o coalescimento dos carbetos
primarios, sendo que na matriz ocorre uma leve precipitacdo de carbetos secundarios,
caracterizando o estado Il de envelhecimento. Na Figura 2-21 (c), os carbetos primarios
se transformam completamente em carbetos eutéticos em forma de blocos e uma
presenca de carbetos secundarios dispersos na matriz, chamado de estado Il de

envelhecimento.

(a) Estado I de (b) Estado Il de (c) Estado Il de
envelhecimento envelhecimento

envelhecimento

Figura 2-21: Amostras com grau de envelhecimento do estado | ao I1l, microscopia Optica com
ampliacdo de 25X (Adaptado de SANTOS et al., 2014).
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Na amostra 4, Figura 2-22 (a), tem-se o0 estado de envelhecimento 1V, onde os
carbetos primarios estabilizam e os carbetos secundarios coalescem. Na amostra 5,
Figura 2-22 (b), verifica-se o estado de envelhecimento V, onde os carbetos primarios
encontram-se coalescidos nos contornos de grdo. O mesmo ocorre para carbetos
secundarios dispersos na matriz, havendo também uma falha de danos acumulados em

forma de vazios reticulares.

(2) Estado IV de envelhecimento (b) Estado V de envelhecimento

Figura 2-22: Amostras com grau de envelhecimento do estado IV e V, microscopia 6ptica com
ampliacdo de 25X (Adaptado de SANTOS et al, 2014).

Apds os exames metalogréaficos, o ensaio de ultrassom se sucedeu com aquisi¢do
dos sinais A-scans. Para fins apenas ilustrativos, foi escolhida a apresentacdo do sinal da
amostra em estado | de envelhecimento, exibida na Figura 2-23 (a). A transformada de
Fourier gerou os espectros de frequéncias de todas as outras amostras nas condicfes
envelhecidas, Figura 2-23 (b), onde as maiores frequéncias ocorreram entre 600 kHz e

1000 kHz, ndo existindo uma clara distin¢éo entre as condi¢des de envelhecimento.

g 8
= 20
. -
& L 39
Tlme' (s) - s FYOQU;HCY (H!) ; = x V":
(@) (b)

Figura 2-23: (a) Sinal A-scan da amostra 1 e (b) anélise espectral de todas as amostras
(Adaptado de SANTOS et al., 2014).

Devido ao fato de os sinais do espectro de todas as amostras da Figura 2-23 nao

demonstrarem informacdes relevantes que diferenciassem os estados, utilizou-se o
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método de reconhecimento de padrdes por redes neurais para classificacdo dos estados
de envelhecimento, os resultados obtidos podem ser visualizados na Tabela 2-6. A
classificacdo por redes neurais obteve bons resultados, com validacdo em alguns casos
de 100 %, exceto para os estados de envelhecimento I, que teve um erro de 12,5 % e
uma confusédo nos estados Il e IV de 6,25 %, que podem se associadas as caracteristicas

dos espectros, necessitando de mais estudos para devidas comparagdes.

Tabela 2-6: Porcentagem da matriz de confusdo de uma classificacdo neural (Adaptado de
SANTOS et al., 2014).

Amostras
: | 11 1 AV V
(condicéo)
| 87.5% 0% 0% 0% 0%
1 0% 100% 0% 0% 0%
11 6,25% 0% 100% 0% 0%
v 6,25% 0% 0% 100% 0%
\ 0% 0% 0% 0% 100%

Contudo, SANTOS et al. (2014) afirmam que os sinais ultrassonicos adquiridos,
apos sofrerem processamento de sinal com a transformada discreta de Fourier, foram
importantes para alimentar a classificacdo de redes neurais, tornando-se um modo
rapido e eficiente de diferenciacdo dos estados de envelhecimento, porém é ressaltado
que mais testes sao necessarios.

Em outro trabalho publicado por SANTOS et al. (2005), buscou-se uma
metodologia ndo destrutiva de monitoramento do grau de envelhecimento de um
polimero (nailon-11). Os resultados apresentados mostram que haveria alteragdes tanto
na amplitude do sinal quanto do ruido do sinal, quando em relacdo ao material
degradado e o ndo degradado, interpretando isso como uma mudanga de velocidade das
ondas sonicas no material.

A metodologia ultrassonica utilizou dois transdutores do tipo normal com
diferentes frequéncias centrais, de 2 e 4 MHz. O material acoplante utilizado foi o mel,
pois as amostras eram curvas e assim se poderia ter melhor acoplamento entre o
transdutor e as amostras. A aquisi¢do de sinais se deu em cinco regides diferentes e o
janelamento do sinal retroespalhado (entre o primeiro eco de fundo e o segundo eco de

fundo) foi obtido, com a prudéncia de os mesmos apresentarem o mesmo numero de
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pontos e que fossem uma poténcia de dois, utilizando um intervalo de 1024 pontos para
os dois transdutores. O janelamento do eco de fundo foi feito, mas o sinal espectral néo
apresentou diferenca significativa. A componente DC foi removida, retirando-se de cada
elemento a sua média, obtendo-se a média dos cinco sinais.

O sinal médio foi processado pela transformada rapida de Fourier e como 0s
picos de amplitude estavam muito afastados, ndo foi possivel aplicar um alisamento no
sinal (smoothing). A média das dimensdes de espessuras das amostras ndo degradadas
foi de 3,94 + 0,01 mm, j& as amostras degradadas possuiam 13,55 + 0,01 mm, sendo
essa diferenca nas espessuras um fator limitante para comparacao entre sinais.

Como as amostras possuiam uma espessura muito pequena, o sinal
retroespalhado apresentava poucos pontos para o janelamento e para obter o maior
nimero de pontos possiveis, uma frequéncia de amostragem relativamente alta foi
utilizada respeitando-se os critérios de Nyquist. Para os dois transdutores de 2 e 4 MHz
optou-se em trabalhar com frequéncias de 500 MA/s. A media dos cinco sinais das
amostras foi processada utilizando a FFT, os graficos de amplitude versus frequéncia
para os dois transdutores podem ser visualizados nas Figura 2-24 e Figura 2-25 com as
devidas margens de erro.

Nota-se que nos graficos das Figura 2-24 (a) e (b) existe uma diferenciacdo
entre os sinais das amostras degradadas e ndo degradadas. Nas amostras degradas as
amplitudes sdo maiores e 0s picos mais estreitos com formato diferente em frequéncias

diferentes.

Amosira degradada
ooasy | Transdutor & MHz

Amaostra ndo degradada
10,0035 Transdutor 2 MHz

o
Amglitude (V)

E 00015

0,000

10,0008

Freqéncia (MHz) Freqencia (MHz)

(@) (b)

Figura 2-24: Analise de espectro das amostras ndo degradadas (a) e degradadas (b) com
transdutor de 2 MHz (Adaptado de SANTOS et al. 2005).

A resposta obtida com o transdutor de 4 MHz, Figura 2-25, possui uma
apresentacdo de maior interferéncia entre ondas. Trabalhando-se com transdutor de

maior frequéncia, tem-se maior sensibilidade na deteccdo de descontinuidades. Uma
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divergéncia menor do feixe tem como limitagdo menor profundidade de penetracdo da

onda, com isso ha maior atenuacao e maior interferéncia entre ondas.

Amaostra ndo degradada

Amostra degradada
DE: Transdutor 4 MHz

o016 5 Transdutor 4 MHz

= o4 i —— Espestro mido "
= ! — o0
: ===~ Margens de emo B

ESP&C".I’D médio
---meo- Margens de efo

Freqigncia (MHz) Fragiéncia (MHz)

(@) (a)

Figura 2-25: Anélise de espectro das amostras ndo degradadas (a) e degradadas (b) com
transdutor de 4 MHz (Adaptado de SANTOS et al. 2005)..

As conclusbes obtidas por SANTOS et al. (2005) foram que o método de
caracterizacdo por ultrassom com transformada de Fourier se mostrou eficaz, pois
apresentaram-se diferencas qualitativas de comportamento entre as amostras degradadas
e ndo degradadas. Sendo este método sensivel a variagdes microestruturais de materiais
poliméricos. A escolha do transdutor de 4 MHz é a mais adequado para este ensaio por
apresentar maior interacdo com o material. Porém um estudo mais detalhado se faz
necessario para entender os mecanismos de degradacdo para relacionar com a

sensibilidade do ensaio.

2.7.5. Correlacdo dos artigos apresentados com a metodologia para

caracterizacédo do ago HP

Baseado nos artigos apresentados, a escolha pelo processamento digital do sinal
ultrassénico apresentou ser uma boa alternativa para caracterizacdo do aco inoxidavel
HP. Como o material apresenta uma alta atenuacao do sinal ultrassénico, seu sinal no
dominio do tempo é de dificil interpretacdo e quando o mesmo sinal é trabalhado no
dominio da frequéncia, torna-se mais facil medir as frequéncias harmonicas e as

amplitudes.
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Capitulo 3

Materiais e Métodos

Neste capitulo serdo apresentados os materiais utilizados para realizacdo dos

ensaios, assim como a metodologia proposta para caracterizacdo do aco HP.

3.1. Material

O material avaliado nesta pesquisa foi 0 aco inoxidavel austenitico da classe HP,
modificado ao niébio (HP-Nb). A composicdo quimica do material com 0s principais

elementos é apresentada na Tabela 3-1.

Tabela 3-1: Composicdo quimica do aco HP FAFENBA.

C Mn Si P S Mo Cr Ni Nb i

Composicéo
[% wi]

045 091 124 0,021 0,010 0,031 27,0 346 0,74 0,05

As amostras obtidas para realizacdo do ensaio foram provenientes de colunas
reformadoras que estiveram submetidas a diferentes faixas de temperaturas de operacao
por 70.000 horas.

Para caracterizacdo do estado de envelhecimento, escolheu-se uma coluna que
apresentou variacfes microestruturais ao longo de seu comprimento e que ndo havia
sofrido surto. A partir dele, retiraram-se segmentos de pelo menos cada uma das regides
definidas em funcdo da distancia dos queimadores. A retirada das amostras pode ser

visualizada na Figura 3-1.
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Figura 3-1: llustracdo com a retirada de amostras do tubo utilizado em fornos de reforma
(Adaptado de CORREA, 2013).

O foco deste projeto ¢ a caracterizacdo dos diferentes estados de envelhecimento
do ago HP-Nb, devido a isto, trés corpos de prova nas condi¢des de envelhecimento em
Estado I, Estado IV e Estado V. Adicionalmente, outras trés amostras, com as mesmas
condicBes microestruturais foram analisadas, porém sem a camada externa, usinadas por

fresadora, totalizando seis amostras, conforme demonstrado na Figura 3-2 (a) e (b). A

(@) (b)

Figura 3-2: Amostras de tubos do forno de reforma (a) com a camada externa e (b) sem a
camada externa.
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Tabela 3-2: Medidas das espessuras das amostras dos tubos de reforma analisadas.
Condicao de

: Espessura [mm)]
Envelhecimento

Com camada externa Sem camada externa
Estado | 11,61 10,07
Estado IV 11,53 9,61
Estado V 11,40 9,75

Também foram realizados testes cegos (Blind Test) em duas amostras do mesmo
material que o estudado, porém com estados de envelhecimento diferentes. O proposito
deste teste foi comprovar a eficiéncia da técnica de caracterizacdo por ultrassom. A
primeira amostra definida como Blind Test WD possui estado de envelhecimento V. A
segunda amostra definida como Blind Test FAFENSE possui estado de envelhecimento
I, mas que eram desconhecidas antes do teste.

3.2.  Analise metalogréfica

Os ensaios metalograficos permitem analisar as fases constituintes do material,
devido as diferentes coloragdes produzidas ou pelo contraste produzido pelas variagdes
topogréficas decorrentes do ataque quimico. A preparacdo superficial para a analise
metalografica por microscopia Optica e microscopia eletrénica de varredura (MEV) foi a
mesma, constando apenas de uma variacdo em relacdo ao ataque quimico. As amostras
foram retiradas da secdo transversal e lixadas com lixas de granulometria de 100, 200,
320, 400, 600 ate a lixa 1500, em cada lixamento houve a preocupacao de rotacionar a
amostra em 90° quando mudadas as lixas. Apds esta etapa, as amostras seguiram para
um banho ultrassénico em uma solugéo de alcool durante 5 minutos e depois guardada
em papel livre de fiapos.

As amostras que seguiram para analise em MEV ndo necessitaram de ataque
quimico. Para microscopia Optica as amostras sofreram ataque eletrolitico, com tenséo
aplicada de 5 V com um intervalo de tempo entre 3 e 6 segundos em uma solugédo de:
63% de H3POy, 15 % de H,SO,4 e 22 % de H,0O, imagens macroscdpicas das amostras

preparadas podem sem visualizadas na Figura 3-3.
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O microscépio Optico automatizado utilizado foi o da empresa ZEISS modelo
AXIO CSM 700 Controller, modo Confocal Normal, lente de aumento de 100X
integrado ao software AxionVision 7.4, disponibilizado pelo préprio Laboratério de

Ensaios N&o Destrutivo e Corrosdo (LNDC).

(@) (b) (©)

Figura 3-3: Imagens macros das amostras preparadas para analise metalogréaficas (a) Estado I,
(b) Estado IV e (c) Estado V.

3.3.  Microscépio eletrénico de varredura (MEV)

A caracterizagcdo microestrutural das amostras no Estado I, Estado IV e Estado V
de envelhecimento, foram realizadas utilizando o microscopio eletrénico de varredura
(MEV) da empresa ZEISS modelo DSM 940 presente no Laborat6rio de Microscopia e
Microanadlise do Programa de Engenharia Metalurgica e de Materiais -
PEMM/COPPE/UFRJ, obtendo imagens por elétrons retroespalhados e imagens por
EDS (Energy Dispersive X-Ray detector). Os parametros fixados nos valores de: 20kV

de tensdo de aceleracdo de elétrons, com amplia¢do de 500X.

3.4. Ensaio de Ultrassom

Na realizacdo do ensaio foi utilizado o equipamento de ultrassom convencional
da empresa Sonotron NDT, modelo Isonic 2005, um osciloscopio da marca Tektronix,
modelo MSO 4034 para digitalizacdo do sinal ultrassonico e interface com o software de

processamento de sinais. Também foi utilizado um transdutor de frequéncia central na
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faixa de 1.6 MHz + 10%, ndo focalizado, da empresa Imasonic®, com largura de banda
para queda de 6dB maior ou igual a 65%, diametro efetivo de 12.7 mm e comprimento
de 70 mm. A escolha deste transdutor foi baseada em medidas experimentais, com
medidas experimentais em outros transdutores presentes no proprio laboratério LNDC,
sendo que o de 1.6 MHz, foi o que obteve melhor relagdo sinal ruido. Os transdutores de
contato (G5KB, K5N, GIN, K4N, K2N e MB2S) mostraram-se invidveis para
caracterizacdo das amostras. O modo de inspecdo utilizado foi o de contato com
acoplante mel. Os dados dos parametros utilizados no ensaio sdo apresentados a seguir
na tabela Tabela 3-3.

Tabela 3-3: Pardmetros ultrassonicos utilizados para aquisigdo do sinal A-scan.

Parametros Valores
Ganho 52 dB
Filtro Banda Larga
Frequéncia 0,35-2,6 MHz
PRF 15 Hz
Damping 30 Q
Largura do Pulso 95 ns
Zero do cabecote 2,05 us

A metodologia para realizacdo do ensaio seguiu 0s seguintes passos: ajuste dos
parametros ultrassdnicos para aquisicdo do sinal A-scan em modo RF para todas as
amostras com Estados I, IV e V de envelhecimento. A coleta dos sinais ocorreu com a
selecdo de uma regido de interesse, com isso, fez-se a aquisi¢do de 30 sinais A-scans em
cada uma das amostras. A montagem experimental pode ser visualizada na Figura 3-4.
Para a aquisicdo dos sinais utilizou-se um osciloscépio com frequéncia de amostragem

de 250 MAV/s. Os testes foram reproduzidos em um total de cinco vezes.
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Figura 3-4: Montagem experimental para aquisi¢do de sinais ultrassonicos: (a) equipamento
US, (b) transdutor e (c) osciloscdpio.

3.5. Processamento dos sinais ultrassonicos

Com a aquisi¢do dos sinais ultrassdnicos, em formato .csv (Comma Separated
Values), os dados foram exportados para uma rotina desenvolvida em ambiente
Matlab®. O primeiro processamento realizado foi a correlagdo cruzada dos 30 sinais A-
scans, com o objetivo de corrigir a defasagem entre os sinais. Isto foi realizado com a
obtencdo do maior valor de 7 e ajuste dos sinais.

Apds essa etapa, foi realizada a média destes sinais para obtencdo de um unico
sinal A-scan, referente a cada estado de envelhecimento. A média dos sinais serviu
como um tipo de filtragem mais suave, eliminando alguns ruidos presentes devido aos
equipamentos eletrénicos.

A fim de simplificar o entendimento optou-se em seguir o fluxograma
apresentado na Figura 3-5 das etapas realizadas no processamento do sinal ultrassénico.
O fluxograma apresentado é valido tanto para o ensaio em amostras com camada

externa quanto sem camada externa.
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Amostras em Estado |, IV

e V de envelhecimento

Aquisicdo de 30 sinais A-scans

Correlagdo Cruzada (Rxy) e
correcao da defasagem

Média do sinais apds a corregdo da
defasagem

Resultado da média dos sinais e
obtencdo de um unico sinal A-scan
para o Estado |, VeV

Figura 3-5: Fluxograma com as primeiras etapas realizadas na obtencdo de um dnico sinal A-
scan para cada estado de envelhecimento.

A identificacdo dos ecos de fundo no sinal A-scan é de fundamental importancia
para as analises que serdo feitas a seguir, sendo assim a Figura 3-6, apresenta a

localizacdo dos ecos de fundo de uma das amostras analisadas.

Zona morta + 1°
Eco de fundo

{ \ 2° Eco de fundo

15r -

i / 3° Ecode fundo |1

0.5 -

0.5 \ 4° Eco de fundo

Amplitude (V)

-1.51- -

-2
-10 -5 0 5 10 15 20 25 30 35
Tempo (us)

Figura 3-6: Sinal A-scan com a localizacao dos ecos de fundo em uma das amostras.
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No sinal A-scan, foi realizado o janelamento de dois trechos com no minimo 512
pontos, para posterior aplicacdo da FFT. A regido definida como regiéo retroespalhada
estd compreendida entre o primeiro e segundo eco de fundo, Figura 3-7. O sinal entre 0
segundo e terceiro eco de fundo também foi analisado, porém os resultados obtidos
tiveram 0s mesmos resultados, mas suas amplitudes foram menores em comparagao
com o primeiro e o0 segundo eco. Sendo assim, optou-se em avaliar a regido entre o
primeiro e segundo eco de fundo.

Alguns cuidados foram tomados na escolha dos pontos da regido retroespalhada,
sendo definidas para a escolha dos pontos, as regides de minimos locais localizado no
primeiro vale logo apds o primeiro eco de fundo e o segundo ponto, no ultimo vale

antes do segundo eco de fundo, a escolha pode ser vista na Figura 3-7.

T . .
‘nm !
|‘ ‘\ ,I'r\‘.‘ .."/’\\"fﬁ‘\w. 1'/\\ | .
2 0 food Ff ’ e '\;
s | \; .
15t , ﬁ 2 f T T
T V”E‘ 04}
S osf I
é ok | 06}
E os| o | ||
45 5 55 6 65 1 715 8
ar Tempo (us)
15+

NN

10 15 20 25 30 35
Tempo (us)

5
&
o
o

Figura 3-7: Localizag&o dos pontos escolhidos na delimitag&o do sinal retroespalhado.

Para andlise do eco de fundo optou-se em analisar apenas 0 segundo eco de
fundo, visto que o terceiro eco apresenta 0s mesmos resultados, porém em amplitudes
menores. A mesma atencdo na tomada de pontos foi mantida. A escolha para tomada
dos pontos pode ser vista na Figura 3-8, o primeiro ponto corresponde ao primeiro vale
antes do segundo eco de fundo, assim como o primeiro vale ap6s o segundo eco de

fundo.
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Figura 3-8: Localizag&o dos pontos escolhidos na delimitag&o do sinal do eco de fundo.

Depois de obter um Unico sinal A-scan para cada estado de envelhecimento e
definir quais regides do sinal ultrassénico seriam analisados foi possivel comecar a
preparar o sinal para assim e implementar a transformada de Fourier. A preparacdo do
sinal antes da FFT é descrita a seguir:

Primeiramente, foi realizada a remocédo do nivel constante (ou conhecido como
nivel dc), de acordo com a equacdo (3-1). Onde dados, sdo referentes aos valores dos
dados aquisitados e dadossemgc corresponde aos dados ap6s a remocao do nivel dc.

dadoSgemac = dados — média (dados) (3-1)

Apo6s a remocdo do nivel dc, é realizado o célculo computacional da DFT
através de um algoritmo de alta eficiéncia conhecido como FFT (Fast Fourier
Transform), equacéo (3-2). A magnitude ou modulo de um sinal, |X|, € conhecido como
sinal espectral, pois 0 modulo de cada nimero complexo gerado pela FFT corresponde a
uma componente em frequéncia do espectro. Geralmente analisa-se metade do numero
de componentes do sinal no dominio da frequéncia, pois o restante do espectro € uma

repeticdo da primeira parte.

X(f) = fft(dadossemac) (3-2)
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Para quantificar os espectros obtidos em cada regido em uma mesma amostra foi
utilizado o pardmetro estatistico de momento de segunda ordem. Na Figura 3-9 é
apresentado as posi¢cfes nas quais foram adquiridos os sinais A-scans para avaliar o

espectro e assim efetuar o calculo de momento de segunda ordem.

1° A-scan | 2° A-scan | 3° A-scan

20° A-scan

Momento de
segunda
ordem

FFT do trecho Normaliza¢do
selecionado dos dados

Figura 3-9: Esquema utilizado na coleta de sinais A-scan em cada posic¢ao para posterior
analise do momento de segunda ordem.

Antes de aplicar o momento de segunda ordem, o sinal teve que ser normalizado

através da equacao (3-3).

Xl s
] -

2 X (P (3-3)

Onde N; corresponde aos dados normalizados, para que a probabilidade seja
menor que um.

Uma forma de medir a dispersdo dos dados é utilizando o0 momento de segunda

ordem. Sua representacdo matematica é descrita na equacdo (3-4). O momento de
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segunda ordem, representado por M, mede a disperséo do espectro de frequéncias ao

longo de uma regido.

M=) N+ (3-4)
=0

Para efeitos de comparacao, os resultados do momento de segunda ordem seréo
apresentados na forma inversa (M), assim como sugerido por (KRUGER, et al., 1999).

3.5.1. Célculo dos parametros ultrassénicos

Os parametros ultrassdnicos, como velocidade sénica longitudinal, modulo de
elasticidade e impedancia acustica, foram calculados através dos sinais aquisitados. Os
dados usados foram retirados dos sinais A-scans para cada um dos estados de
envelhecimento, tomado os dados (tempo, amplitude) entre o segundo e o terceiro eco
de fundo.

Para o célculo da velocidade s6nica longitudinal (v) foi utilizada a equacao
(3-5) baseado na norma ASTM E494-10.

2 x espessura

V= intervalo de tempo (3-5)

No célculo do mddulo de elasticidade, foi utilizada a equacéo (3-6) baseado na
norma ASTM E494-10.

5 vl *[px (1+p) * (1 —2up)]
) a-u -0

Onde:
vi: velocidade sbnica longitudinal [m/s];
p: massa especifica [Kg/m3];

w: coeficiente de Poisson, adimensional.
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A impedéancia acustica, como mencionada na secdo 2.4.4.4, foi calculada de
acordo com a equacao (3-7) baseado na norma ASTM E494-10.

/= p * 1 (3_7)

Onde:
Z: impedancia acUstica [Kg/(m2.s)];
p: massa especifica [Kg/ms];

v, : velocidade sonica longitudinal [m/s].
Para comprovar a existéncia da diferencga entre os estados de envelhecimento,

optou-se em utilizar o teste t-Student bilateral, para saber se existe diferenca entre as

médias de amostras independentes nos parametros ultrassonicos.
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Capitulo 4

Resultado e Discussao

Os resultados apresentados aqui serdo separados em caracterizagédo

metalografica e caracterizagdo ultrassonica.

4.1. Caracterizacdo microestrutural metalogréafica

Foram realizados ensaios metalograficos com o microscopio Optico e com o

microscopio eletrénico de varredura (MEV).
4.1.1. Andlises qualitativas por microscopia optica

Na amostra em Estado | de envelhecimento, Figura 4-1 (a), foi observada que a
matriz austenitica apresenta-se livre de precipitacfes grosseiras e com carbetos eutéticos
primarios, os carbetos possuem formas de lamelas e estdo dispostos nos contornos das
dendritas. A morfologia para este estado é semelhante a sua condi¢cdo como recebida de
fabrica, chamada de estado bruto de fusdo. Na Figura 4-1 (b), tem-se o Estado IV de
envelhecimento; com a exposicao as altas temperaturas, ha ocorréncia do coalescimento
em grande quantidade dos carbetos primarios, e ocorre a precipitacdo dos carbetos
secundarios. Na Figura 4-1 (c), tem-se o Estado V de envelhecimento, com os carbetos
secundarios coalescidos na matriz em menor quantidade, e as regides interdendriticas,
sofrem um aumento na quantidade de precipitados interdendriticos coalescidos, se

comparado ao Estado 1V de envelhecimento.

60



(a) Estado |

(b) Estado IV
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(c) Estado V

Figura 4-1: Micrografia obtida em microscopio éptico das amostras com Estados I (a), IV (b), e
V (c) de envelhecimento.

Também, foram obtidas imagens microscopicas da parede externa até a parede
interna das amostras em Estados I, IV e V de envelhecimento, apresentadas nas Figura
4-2 (a), (b) e (c). Na Figura 4-2 (a), as dendritas ao longo da parede externa sédo
menores, devido ao processo de centrifugacdo que resfria rapidamente junto a parede do
molde. Foi observado o crescimento de dendritas alongadas de austenita em grande
quantidade, da parede externa para a interna, na direcao de resfriamento.

Na Figura 4-2 (b) a quantidade de dendritas alongadas proximas a parede
externa é menor se comparado a da Figura 4-2 (a). Neste estado, também se observa
uma variacdo do tamanho de grdo ao longo da secdo. Com o aumento do estado de
envelhecimento, hd um aumento volumétrico dos carbetos secundarios nos contornos.

Na Figura 4-2 (c) também é observado uma menor quantidade de dendritas
alongadas préximas a parede externa. Além das observacGes sobre a quantidade de
dendritas, foi observado que o espaco interdendritico ao longo da se¢éo transversal varia
significativamente. Com este fato ndo é recomendado utilizar processamento de
imagens para efetuar os calculos de tamanho de grdo, sendo aconselhavel estimar a

quantidade de precipitados ou numero de particulas.
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Interna
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Parede
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(a) Estado I de envelhecimento.

(b) Estado IV de envelhecimento.

(c) Estado V de envelhecimento.
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Figura 4-2: Imagens macroscopicas da parede externa a parede interna dos tubos de aco

HP com Estados I, IV e V de envelhecimento.
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4.1.2. Anélises qualitativas por MEV

As imagens obtidas pelo microscopio eletronico de varredura (MEV) podem ser
visualizadas nas Figura 4-3 (a), (b) e ().

De acordo com a Figura 4-3 (a), a amostra em Estado | de envelhecimento
apresenta uma matriz livre de precipitados, pois quando submetido a temperaturas
inferiores de 600° C, sua microestrutura ndo apresenta mudancas significativas.
Assemelha-se a sua estrutura bruta de fusdo, com carbetos eutéticos primaérios,
complexos e grosseiros do tipo M»3Cs € NbC, com aparicdo de carbetos secundarios de
M,3Cs finamente dispersos na matriz. Os carbetos eutéticos podem formar filmes
delineando a estrutura dendritica e também como indicado na Figura 4-3 (a), lamelas de
carbetos de cromo (cor escura) e de niobio (cor branca).

No Estado IV de envelhecimento, apresentado na Figura 4-3 (b), com a
exposicdo e aumento da temperatura, 0 carbono presente na matriz precipita e coalesce
formando carbetos secundarios do tipo M,3Cs em grande quantidade, estes ocorrem
preferencialmente nos espacos interdendriticos e nos extremos das dendritas. Os
contornos das dendritas que possuiam carbetos eutéticos devido ao processo de
envelhecimento sdo transformados em carbetos secundarios e acabam gerando um
aumento de volume. H& também a ocorréncia de uma fina precipitacdo secundaria de
M33C.

Com mais tempo em exposicédo a altas temperaturas, o aco atinge o Estado V de
envelhecimento, apresentado na Figura 4-3 (c), os precipitados finamente dispersos na
matriz continuam a coalescem formando carbetos ricos em cromo do tipo M23Cs
interdendriticos. Os filmes ao longo dos contornos de grdo formados por carbetos
secundarios de M,3Cg e sofrem aumento de volume. Conjuntamente ha a formagéo mais
perceptivel de uma fase rica em nidbio, niquel e silicio, originados de carbetos eutéticos

priméarios de NbC, conhecido como fase G.
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Figura 4-3: Micrografia obtida em MEV com as microestruturas das trés condigdes de
envelhecimento (a), (b) e (c), para as amostras de aco inoxidavel HP.

Uma regido delimitada foi escolhida na amostra em Estado | de envelhecimento
para realizar a técnica de microanalise de composi¢do quimica por EDS acoplado ao
MEV. O propoésito desta analise foi verificar a presenca dos elementos quimicos
correspondentes aos carbetos de cromo e de niébio. Na Figura 4-4 (a), observa-se a
regido em vermelho com maior concentragdo de pontos, indica a presenca do elemento
quimico niobio. Baseado nesta informacdo pode-se concluir que a regido mais clara é
identificada como carbeto de ni6bio, apresentado na Figura 4-4 (b).

Nb L o | —

(@ (b)

Figura 4-4: Anélise de (a) EDS no Estado | de envelhecimento comprovando a presenca do
carbeto de niébio (NbC), identificado na regido branca (b).
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Da mesma forma utilizando elétrons retroespalhados, na Figura 4-5 (a) 0s pontos
em vermelho estdo mais dispersos, algumas regifes mais concentradas em pntos em
vermelho (cujo contraste da imagem esta relacionado a massa atdmica) indicando a
presenca do elemento cromo. Relacionando com a Figura 4-5 (b), podemos concluir que
as regides mais concentradas com pontos mais escuros, séo identificadas como carbetos

de cromo.

CrK — 1

(@) (b)

Figura 4-5: Andlise de (a) EDS no Estado | de envelhecimento comprovando a presenga do
carbeto de cromo, identificado na regido escura (b).

4.2. Caracterizacao ultrassénica com analise espectral

4.2.1. Sinal A-scan para amostras com e sem camada externa

Neste topico serdo apresentados os sinais A-scans obtidos para amostras com e
sem camada externa. Uma observagdo sobre os testes e que, os testes 4 e 5, foram
realizados por outra pessoa, com 0s mesmos parametros ultrassénicos utilizados nos

demais testes.

4.2.1.1.  Sinal A-scan para amostras com camada externa

Na Figura 4-6 (a) apresenta-se os 30 sinais A-scans para o Estado | de
envelhecimento, assim como, na Figura 4-6 (b) tem-se a ampliacdo de um trecho do
sinal, demonstrando a defasagem entre os sinais. A partir daqui apresentaremos Lag
como a quantidade de passos que estdo defasados entre os sinais, sua correspondéncia
em valores de tempo (s) é feita achando-se 0 max da correlacdo cruzada e multiplicando

pelo intervalo de amostragem.
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Figura 4-6: Sinais aquisitados no ensaio ultrassdnico para amostra em Estado | de
envelhecimento com camada externa (a) sinal A-scan com as 30 aquisic¢des e (b) Ampliacéo de
uma regido para demonstrar a defasagem de sinais.

A correlacdo cruzada aplicada nos sinais ultrassonicos, apresentado na Figura
4-7, para o Estado | de envelhecimento encontrou uma méaxima defasagem com 10 (dez)
Lags. Corrigindo a defasagem existente, a média dos sinais para o Estado | €

apresentada na Figura 4-8.
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Figura 4-7: Correlagéo cruzada para os 30 sinais A-scan no Estado | de envelhecimento

com camada externa.
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Figura 4-8: Média obtida do sinal A-scan para o Estado | de envelhecimento com camada
externa.

O mesmo procedimento foi adotado para os Estados IV e V, podendo ser
visualizados nas Figura 4-9 e Figura 4-10. A maxima defasagem encontrada (zmax) para
o Estado IV foi de 5(cinco) Lags e para o Estado V de 9(nove) Lags. Com estes
gréficos, pode-se notar qualitativamente que o Estado V é o que apresenta a menor
relacdo sinal ruido em relacdo aos outros estados, e que o Estado IV, foi o que

apresentou melhor relacgdo sinal ruido, com seus ecos de fundo mais definidos.
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Figura 4-9: Processamento de sinais realizado para obtengdo da média do sinal no Estado IV de
envelhecimento com camada externa. (a) A-scan com as 30 aquisices, (b) tmax encontrado de 5
(cinco) Lags e (c) média dos sinais apos correlagdo cruzada.

A maxima defasagem encontrada para o Estado V de envelhecimento foi de 9

(nove) Lags. Neste estado, pode-se ver até o terceiro eco de fundo.
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Estado V Com Camada
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Figura 4-10: Processamento de sinais realizado para obtengdo da média do sinal no Estado V
de envelhecimento com camada externa. (a) A-scan com as 30 aquisi¢des, (b) zma €ncontrado de
9 (nove) Lags e (c) média dos sinais ap6s correlacdo cruzada.

4.2.1.2.  Sinal A-scan para amostras sem camada externa

O mesmo procedimento para obtencdo do sinal A-scan para as amostras com
camada externa foi adotado para as amostras sem camada externa. Os graficos obtidos
com os resultados dos 30 sinais A-scans para o Estados I, IV e V de envelhecimento séo
apresentados nas Figura 4-11 (a), Figura 4-12 (a) e Figura 4-13 (a).

Os resultados graficos com a correlacdo cruzada assim como a quantidade de
Lags para os Estados I, IV e V de envelhecimento séo apresentados nas Figura 4-11
(b), Figura 4-12 (b) e Figura 4-13 (b). Apo6s a correcdo da defasagem entre sinais, fez-
se a média dos sinais A-scans para os Estados I, IV e V de envelhecimento,
apresentados nas Figura 4-11 (c), Figura 4-12 (c) e Figura 4-13 (c).

Com esses resultados, pode-se notar qualitativamente que a relagdo sinal ruido
para as amostras sem camada externa € menor se comparado com as amostras com
camada externa, a principal diferenca é vista na comparacéo do primeiro eco de fundo.
Isso fica mais evidente analisando a média do sinal A-scan para o Estado I nas Figura
4-8 e a Figura 4-11 (c), para o Estado 1V nas Figura 4-9 (c) e Figura 4-12 (c) e para o
Estado V nas Figura 4-10 (c) e Figura 4-13 (c).

Também foi observado que o Estado V de envelhecimento tanto nas amostras
com e sem camada externa, apresentou menor quantidade de ecos de fundo, podendo ser
vistos na Figura 4-10 (c) e Figura 4-13 (c), possuindo uma maior atenuacao do sinal no

Estado V de envelhecimento.
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Uma consideragdo importante sobre a obtencdo dos sinais A-scans para as
amostras sem camada externa, deve ser feita. No momento da aquisicdo do sinal A-scan,
o0 primeiro eco de fundo (que esta proximo a zona morta do transdutor), este, deve estar

a pelo menos 60 % da tela do equipamento.
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Figura 4-11: Representagdo do sinal A-scan no Estado | sem camada externa apés o
processamento de sinais. (a) A-scan com as 30 aquisicdes, (b) tma encontrado de 9 (nove) Lags
e (c) média dos sinais ap0s correlacdo cruzada.
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Na Figura 4-12 apresenta os resultados obtidos apds processamento de sinal

ultrassonico, para as amostras em Estado IV sem camada externa.
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Figura 4-12: Representacdo do sinal A-scan no Estado IV sem camada externa ap0s o
processamento de sinais. (a) A-scan com as 30 aquisicdes, (b) zmax encontrado de 11 (onze) Lags
e (c) média dos sinais ap0s correlacdo cruzada.

3 T T 3500 T T T
[ Estado V Sem Camada [ [ Estado V Sem Camada
30001 g
2F 4
~ 2500+
<
14
1r 1§ 2000
< g
() N 1500(
=} =
2 0r 1 0
= S 1000
S 33
< K
-1F 4 2 500
I=}
° 90 A W
2+ -
-500
3 : : : : 1000 r r r
-10 0 10 20 30 40 -1 -0.5 0 0.5 1
Tempo (us) Lag (10%)

(@) (b)

73



Estado V Sem Camada

2~ 4

Amplitude (V)

3 r r
-10 0 10 20 30 40
Tempo (us)

(©)

Figura 4-13: Representagdo do sinal A-scan no Estado V sem camada externa apos o
processamento de sinais. (a) A-scan com as 30 aquisicdes, (b) zmax encontrado de 5 (cinco) Lags
e (c) média dos sinais apos correlagdo cruzada.

4.2.1.3. Comparacgdo entre os sinais A-scans das amostras com e

sem camada externa

A fim de fazer uma comparacdo dos sinais A-scans para amostras com e sem
camada externa, foram plotados os graficos para cada estado.

Nas Figura 4-14 (a), (b) e (c), foi observado que o sinal com camada externa,
apresenta um deslocamento maior no tempo em relacdo a amostra sem camada, isso se
deve pela maior espessura do material com camada externa, onde a onda ultrassonica
necessita de um intervalo de tempo maior para percorrer o material e retornar ao
transdutor.

Utilizando correlacdo cruzada, as defasagens encontradas entre os sinais foram
de 8.9076 ps para o Estado 1, 9.0733 us para o Estado 1V e 9.0016 us para o Estado V.
A zona morta do transdutor teve um comportamento semelhante nas amostras com e
sem camada externa. Também é observado qualitativamente que, a relacdo sinal ruido
para as amostras com camada externa € maior se comparado com as amostras sem

camada externa.
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Figura 4-14: Comparacdo entre os sinais A-scans para amostras com em sem camada externa
para os Estados (a) I, (b) IV e (c) V de envelhecimento.
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4.2.2. Anédlise espectral do sinal retroespalhado para amostras com

camada externa

A andlise espectral foi utilizada nos sinais ultrassénicos buscando extrair
informacdes relevantes que ndo estavam evidentes no dominio do tempo. Os resultados
de fase ndo apresentaram bons indicios de caracterizagdo e, portanto, ndo foram
utilizados.

As analises espectrais do sinal retroespalhado nas amostras com camada externa
para cinco testes realizados podem ser vistas nas Figura 4-15 (a), (b), (c), (d) e (e). Em
ambos os Estados I, IV e V, as frequéncias que mais contribuem neste sinal estéo
compreendidas entre as frequéncias de 0 (zero) a 6 (seis) MHz, regido que também
possuem a frequéncia central do transdutor (1,6 MHz). Visualmente ndo € possivel
distinguir-se os estados de envelhecimento, sendo assim necessaria a utilizacdo de um

recurso estatistico, a analise de momento de segunda ordem.
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Figura 4-15: Anélise espectral do sinal retroespalhado para amostras com camada externa nos

(@) teste 1, (b) teste 2, (c) teste 3, (d) teste 4 e (e) teste 5.
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4.2.2.1. Momento de segunda ordem do sinal retroespalhado para

amostras com camada externa

Baseado nos espectros de frequéncias dos sinais retroespalhados para as
amostras com camada externa, foi avaliado o pardmetro estatistico conhecido como
momento de segunda ordem. Este pardmetro foi utilizado para verificar a dispersdo dos
espectros de frequéncias em uma regido delimitada, de onde foram adquiridos os sinais
ultrassénicos. Desta forma, foi possivel tentar relacionar os dados de analise espectral
com os exames metalogréficos do aco HP de forma qualitativa.

Na Figura 4-16 (a), € apresentado o comportamento do momento de segunda
ordem ao longo de uma regido, para cada posi¢do nas amostras com Estado I, IV e V de
envelhecimento. O Estado I, possui uma dispersao irregular, que varia entre os demais
estados, isso pode ter ocorrido pela maior interferéncia desse estado na regido de campo
proximo do transdutor. Desta forma, foram analisados separadamente os Estados IV e
V.

Na Figura 4-16 (b), pode-se inferir que o comportamento do espectro de
frequéncias para o Estado IV e V, é diferente. O momento de segunda ordem em um
mesmo estado de envelhecimento apresentou a mesma distribuicdo com caracteristicas
distintas entre as amostras em Estado IV e Estado V. Desta forma, pode-se separar o
Estado IV do Estado V de envelhecimento utilizando 0 momento de segunda ordem nos

dados de espectros do sinal retroespalhado nas amostras com camada externa.
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Figura 4-16: Momento de segunda ordem do sinal retroespalhado para amostras com camada
externa para (a) os Estados I, IV e V, (b) para os Estados IV e V.

4.2.3. Andlise espectral do sinal retroespalhado para amostras sem

camada externa

Nas Figura 4-17 (a), (b), (c), (d) e (e), é apresentado o espectro de frequéncias
do sinal retroespalhado para as amostras sem camada externa. Nestes resultados,
também houve uma priorizacdo das baixas frequéncias, préximas a frequéncia central
do transdutor. As amplitudes nestes sinais foram menores, se comparado as amplitudes

dos sinais retroespalhados para as amostras com camada externa.
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Figura 4-17: Andlise espectral do sinal retroespalhado para amostras sem camada externa nos
(a) teste 1, (b) teste 2, (c) teste 3, (d) teste 4 e (e) teste 5.
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4.2.3.1. Momento de segunda ordem do sinal retroespalhado para

amostras sem camada externa

A dispersdo do espectro de frequéncias, no momento de segunda ordem para o
sinal retroespalhado nas amostras sem camada externa é apresentado na Figura 4-18, o
comportamento do sinal apresentou-se irregular, tornando impreciso diferenciar os
estados de envelhecimento. Neste caso, a interferéncia do campo préximo (do
transdutor de ultrassom), nas amostras sem camada externa € tdo grande que fica

impossivel distinguir os estados.
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Figura 4-18: Momento de segunda ordem do sinal retroespalhado para amostras sem camada
externa para os Estados I, IV e V de envelhecimento.

4.2.4. Anélise espectral do sinal do eco de fundo para amostras com

camada externa

Nos resultados obtidos de analise espectral do sinal do eco de fundo, para trés
estados de envelhecimento foi encontrado um valor de frequéncia central de 1,465
MHz, esse valor apresentou-se dentro da largura de banda do transdutor.

A amplitude do espectro para cada estado foi fortemente afetada pela condicéo
de envelhecimento ao qual foram submetidas as amostras, seguindo um comportamento
padrdo na separacdo dos estados. A amplitude do sinal espectral € maior para Estado 1V,

intermediaria para o Estado | e menor para o Estado V, apresentadas nas Figura 4-19

@), (b), (c), (d) e (e).
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Figura 4-19: Anélise espectral do sinal do eco de fundo para amostras com camada externa nos
(a) teste 1, (b) teste 2, (c) teste 3, (d) teste 4 e (e) teste 5.
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Os espectros obtidos de eco de fundo para os cinco testes realizados foram
plotados em um Unico gréfico, apresentado na Figura 4-20 (a). A média dos espectros
assim como o desvio padrdo dos cinco testes € apresentado na Figura 4-20 (b).

Observa-se que, hd uma imprecisdo ao se tentar separar o Estado | de
envelhecimento, pois o intervalo que contém o seu desvio padrdo pode pertencer ao
intervalo dos demais estados, sendo mais proxima do comportamento do Estado V, isso
pode ter ocorrido, pois a microestrutura do Estado | € mais parecida ao do Estado V do
que ao Estado 1V, isso em termos de quantidade de precipitados.

Desta forma, optou-se em analisar somente os Estados IV e V de
envelhecimento. Na Figura 4-20 (c), concluimos que, para um valor acima de 0,42 de
amplitude (referéncia linha verde), tem-se o Estado IV de envelhecimento e abaixo

deste valor, tem-se o Estado V de envelhecimento.
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Figura 4-20: Grafico com (a) os cinco sinais obtidos para o espectro do eco de fundo (b) média
e desvio padrdo dos sinais do Estado I, IV e V e (c) regido com limiar para separacdo (0,42 de
amplitude) do Estado IV e V para as amostras com camada externa.
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4.24.1. Momento de segunda ordem do sinal do eco de fundo para

amostras com camada externa

O momento estatistico de segunda ordem para o sinal do eco de fundo, nas
amostras com camada externa, é apresentado na Figura 4-21 (a). Como o Estado | teve
sua dispersé@o de espectros irregular, com regides ora com distribuicdo no Estado 1V e
no Estado IV, ocasionadas pela interferéncia do campo préximo do transdutor; optou-se
em avaliar separadamente o momento para os Estado 1V e Estado V.

Na Figura 4-21 (b), observa-se que o comportamento da dispersédo dos espectros
ao longo de uma regido (ponto), para os Estados IV e V séo diferentes. O momento de
segunda ordem para a amostra em Estado IV possui valores maiores se comparado a
amostra em Estado V. Também foi observado, uma mudanca brusca do comportamento
do espectro do Estado V, a partir do ponto 16. Isso pode ter ocorrido devido a uma
variacdo microestrutural nesta regido; pois os tubos dos fornos de reforma sofrem um
aquecimento localizado, podendo haver modificacdes em regides vizinhas. Porém, ndo
foi condicdo suficiente para mudar o comportamento caracteristico do espectro do
Estado V. Um estudo mais detalhado desta regido deve ser realizado, pois ndo foi
levado em consideracdo a mudanca do perfil de temperatura a que esse material é

submetido nesta regido.
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Figura 4-21: Momento de segunda ordem do sinal do eco de fundo para as amostras com
camada externa (a) Estados I, IV e V, (b) Estados IV e V.
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Além da analise espectral do sinal do eco de fundo, despertou-se o interesse em
avaliar o efeito do envelhecimento no sinal A-scan, no dominio do tempo, e assim,
verificar a influéncia dele nos sinais ultrassonicos. Foram plotados os dados do segundo
eco de fundo para o Estado I, IV e V, apresentados na Figura 4-22. Observa-se que 0
sinal do Estado 1V, teve maior amplitude em relacdo aos outros estados, seguido pelo
Estado | e menor amplitude para o Estado V. O mesmo comportamento é verificado nas

analises espectrais de eco de fundo, apresentados na Figura 4-19.
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Figura 4-22: Efeito do envelhecimento do a¢o HP no sinal do eco de fundo no dominio do
tempo, nas amostras com camada externa.
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4.2.5. Anélise espectral do sinal do eco de fundo para amostras sem

camada externa

A mesma frequéncia central de 1,465 MHz foi encontrado para as amostras sem
camada externa, permanecendo dentro da largura de banda do transdutor, apresentado
na Figura 4-23 (a), (b), (c), (d) e (e). As amplitudes dos espectros para cada estado nas
amostras sem camada externa, também foram fortemente afetadas pelas condi¢fes de
envelhecimento. A ordem de amplitude da maior para menor é: Estado IV, Estado | e
Estado V.

Nos ensaios realizados para o teste 4 e 5, Figura 4-23 (d) e (e), observa-se que
ha uma sobreposicdo do Estado | com o Estado IV, um dos motivos para esses
resultados se deve ao fato de que os testes 4 e 5 terem sido realizados por outra pessoa.
O propésito da tomada de sinais por outra pessoa foi avaliar a influéncia na tomada dos

sinais A-scans, realizados com 0s mesmos parametros de todos 0s ensaios.
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Figura 4-23: Andlise espectral do sinal do eco de fundo para amostras sem camada externa nos
(a) teste 1, (b) teste 2, (c) teste 3, (d) teste 4 e (e) teste 5.

Realizando-se as mesmas observacfes que foram apresentadas para as amostras

com camada externa, fez-se a plotagem de todos os espectros dos ecos de fundo para as
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amostras sem camada externa, apresentados na Figura 4-24 (a). A média e o desvio

padrdo dos testes de espectro para o eco de fundo nas amostras sem camada externa sdo

apresentados na Figura 4-24 (b). Ocorre aqui a mesma imprecisdo ao se tentar separar o

Estado | de envelhecimento, pois o intervalo contido para estes espectros pode pertencer

ao intervalo dos demais estados, devido a interferéncia do campo préximo. Sendo

assim, optou-se em analisar somente os Estados 1V e V. Na Figura 4-24 (c), inferimos

que, com um valor acima de 0,38 de amplitude (linha verde) tem-se o Estado IV e

abaixo deste valor tem-se o Estado V de envelhecimento.
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Figura 4-24: Gréafico com (a) os sinais obtidos para o eco de fundo (b) média dos sinais do
Estado I, IV e V e (c) regido com limiar (0,38 de amplitude) para separagdo do Estado IV e V
para as amostras sem camada externa.

4.25.1.  Momento de segunda ordem do sinal do eco de fundo para

amostras sem camada externa

O momento estatistico de segunda ordem para o sinal do eco de fundo para as
amostras sem camada externa € apresentado na Figura 4-25 (a). A instabilidade do
espectro para as amostras em Estado | de envelhecimento se deve a maior interferéncia
no campo proximo do transdutor. Desta forma, optou-se em avaliar separadamente o
momento do Estado IV e o Estado V.

Na Figura 4-25 (b), observa-se que a dispersdo dos espectros dos Estados IV e
V sdo diferentes, o parametro momento de segunda ordem se matem em valores maiores
para a amostra em Estado IV comparado a amostra em Estado V. As amostras sem

camada externa, apresentaram maior distin¢éo entre os Estados IV e V.
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Figura 4-25: Momento de segunda ordem do sinal do eco de fundo para as amostras sem
camada externa (a) Estados I, IV e V, (b) Estados IV e V.

Aqui também se avaliou o efeito do envelhecimento no segundo eco de fundo do
sinal A-scan, no dominio do tempo, nos Estados I, IV e V para as amostras sem camada
externa, apresentados na Figura 4-26.

Com relagdo a amplitude do sinal, o0 mesmo padrdo foi encontrado sobre a
ordem de estados de envelhecimento, com relagdo as amostras com camada externa.
Observa-se que o sinal do Estado IV teve maior amplitude, seguido pelo Estado | e 0
Estado V. Além de um deslocamento dos ecos de fundo para periodos de tempo

menores, isso se deve pela menor espessura destas amostras.
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Figura 4-26: Efeito do envelhecimento do ago HP no sinal do eco de fundo nas amostras sem
camada externa.

4.3. Calculo dos parametros ultrassénicos

Além de analisar o sinal espectral para caracterizar os Estados I, IV e V de
envelhecimento; também foram avaliados alguns parametros ultrassbnicos com a
finalidade de comprovar a eficiéncia da técnica de ultrassom na caracterizacdo do ago
HP.

Os dados adquiridos do sinal A-scan de tempo e amplitude dos ecos de fundo,
foram suficientes para efetuar as analises.

Empregou-se 0 uso do teste de hipdteses t-Student bicaudal, para avaliar se
existiriam diferencas significativas entre as médias dos parametros ultrassonicos dos
estados de envelhecimento, assumindo que os dados paramétricos possuem uma
distribuicdo normal. Como havia poucas amostras (n < 30) e apenas 3 grupos com um
fator a ser analisado, optou-se em verificar a combinacéo de Estados | e 1V, Estados | e
V, e Estados IV e V.

4.3.1. Velocidade s6nica longitudinal

Com os dados de espessura da Tabela 3-2 e os intervalos de tempo entre a

méaxima amplitude de dois ecos de fundo consecutivos, obtidos dos sinais A-scans, foi
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realizado o célculo de velocidade s6nica longitudinal utilizando a equacéo (3-5), para

cada estado de envelhecimento nas amostras com e sem camada externa.

4.3.1.1. Velocidade de onda longitudinal para amostras com

camada externa

Os resultados obtidos a partir do célculo de velocidade sénica longitudinal para
0s cinco testes com Estado I, IV e V de envelhecimento, assim como a média e o desvio
padrdo sdo apresentados Tabela 4-1. Os valores de velocidade sonica longitudinal
encontrados para este tipo de ago, estdo coerentes com a velocidade sonica longitudinal
dos acgos inoxidaveis austeniticos (aproximadamente 5900 m/s, de acordo com a norma
ASTM E494-10).

Tabela 4-1: Velocidade s6nica longitudinal para amostras com camada externa.

Velocidade Sonica Longitudinal [m/s]

Estado | Estado 1V Estado V
Teste 1 6155,89 6159,19 5852,16
Teste 2 5929,52 5995,84 5919,00
Teste 3 5989,17 5995,84 5897,57
Teste 4 5950,79 6002,08 5879,32
Teste 5 5875,51 5992,72 5885,39
Média 5980,17 + 106,47 6029,13 + 72,78 5886,69 + 24,55

Com os dados da Tabela 4-1, foi adotado o uso do teste de hipotese t-Student
para verificar se existiriam evidéncias que comprovassem a diferenca entre as médias de
velocidades sonicas longitudinais para os Estado I, IV e V de envelhecimento e com
isso distinguir os estados.

Os resultados demonstraram que € possivel diferenciar com um nivel de
significancia de 95%, a média de velocidade sbnica longitudinal entre Estado IV e o
Estado V de envelhecimento. Porém, com relacdo ao Estado I, nada pode ser afirmado
pois mesmo os dados possuindo uma variabilidade em relagdo a média (coeficiente de
variacdo) homogénea, em nenhuma das analises foi possivel verificar uma diferenciacéo

entre os demais estados de envelhecimento.
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Os gréaficos com os dados da Tabela 4-1 foram plotados com o intuito de obter
informacdes quanto ao comportamento da velocidade sonica longitudinal para cada
estado de envelhecimento nas amostras com camada externa.

Os resultados de todos os testes sdo apresentados na Figura 4-27 (a), observa-se
que o Estado | teve o comportamento mais instavel, ora mais préximo da velocidade
sonica do Estado IV, ora da velocidade sonica do Estado V.

Os dados referentes a média e desvio padréo de todos os testes sdo apresentados
na Figura 4-27 (b), o desvio padrdo do Estado | possui um intervalo dentro da faixa de
média do Estado IV como do Estado V, isso também foi verificado no teste de
hipoteses.

Com o resultado do teste de hipdteses, optou-se em plotar apenas os dados
destes estados. Na Figura 4-27 (c), pode ser verificado que acima de 5950 m/s ha
predominancia do Estado IV de envelhecimento e abaixo deste valor, se tem
predominancia do Estado V de envelhecimento.

Baseados nos resultados obtidos de velocidade sdnica longitudinal para amostras
com camada externa pode-se inferir que, o Estado 1V de envelhecimento apresenta uma
velocidade sonica longitudinal maior em relacdo ao Estado V de envelhecimento.

A alta interferéncia ocasionada pelo campo préximo do transdutor na amostra
em Estado | de envelhecimento gera imprecisdo na obtencdo da velocidade s6nica. Nos
demais estados isso ja ndo € tdo agravante, sendo possivel separar os estados. Mesmo
assim os valores de velocidade sénica para o Estado | estavam proximos dos valores

para acos inoxidaveis austeniticos.
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Figura 4-27: Velocidade sbnica longitudinal para amostras com camada externa (a) para 0s
cinco testes, (b) média e desvio padréo dos cinco testes e (c) comparacéo entre a velocidade
sonica do Estado IV e V.

4.3.1.2. Velocidade de onda longitudinal para amostras sem

camada externa

O mesmo procedimento adotado para obtencdo da velocidade so6nica
longitudinal nas amostras com camada externa foi realizado para amostras sem camada
externa, os resultados séo apresentados na Tabela 4-2.

Os valores de velocidade sénica longitudinal encontrados sdo menores se
comparado com as amostras com camada externa, abaixo de 5850 m/s para 0s trés
estados de envelhecimento. Estes resultados sdo coerentes com os valores de velocidade
sbnica longitudinal para acos inoxidaveis austenitico, pois sem a camada externa, o
sinal ultrassénico percorre sem interferéncia da camada externa a matriz austenitica do
aco HP. O Estado | neste ensaio possui a maior velocidade sénica longitudinal, a
diferenca entre os resultados anteriores se deve pela grande interferéncia do campo

proximo nestas amostras sem camada externa.
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Tabela 4-2: Velocidade sonica longitudinal para amostras sem camada externa.

Velocidade Sonica Longitudinal [m/s]

Estado | Estado IV Estado V
Teste 1 5767,47 5727,06 5558,72
Teste 2 5790,68 5727,06 5622,84
Teste 3 5834,30 5706,65 5581,00
Teste 4 5979,81 5548,50 5616,36
Teste 5 5807,38 5662,93 5603,45
Média 5835,93 + 84,04 5674,44 £ 75,11 5596,47 + 26,48

Usando o teste de hipoteses t-Student, foi verificado que com um nivel de
significancia de 95% h& uma diferenca significativa entre a média de velocidade sbnica
entre o Estado | e o Estado IV e entre o Estado | e Estado V. Ja para o Estado IV e V
nada pode ser afirmado pois o valor de p-valor foi relativa maior do que o nivel de
significancia, podendo levar a conclusdes erréneas.

Na Figura 4-28 (a) pode ser observado que a velocidade sonica longitudinal no
Estado | possui valores acima de 5830 m/s. O Estado IV permaneceu com velocidade
sonica longitudinal maior do que o Estado V, com valores entre 5660 e 5730 m/s. O
Estado V gualitativamente manteve 0 mesmo comportamento do que com os resultados
com camada externa, com valores menores do que os demais estados, porém nestas
amostras sem camada externa, com valores abaixo de 5620 m/s.

Na Figura 4-28 (b), o Estado IV possui um intervalo de erro dentro da faixa do
Estado V. Com os resultados obtidos do teste de hipdteses, foi analisado separadamente
a relacdo entre o Estado | e IV e em relagdo ao Estado | e Estado V.

Analisando-se a Figura 4-28 (b) observa-se que acima de 5750 m/s tem-se 0
Estado | e abaixo de 5750 m/s o Estado IV. Na Figura 4-28 (d), observa-se que, acima

de 5750 m/s ha predominéancia do Estado | e abaixo deste valor tem-se o Estado V.
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Figura 4-28: Velocidade sonica longitudinal para amostras sem camada externa (a) para 0s
cinco testes, (b) média e desvio padrdo dos cinco testes nos trés estados de envelhecimento.

Baseados no que foi apresentado até aqui sobre velocidade sonica longitudinal,
inferimos que com o aumento do estado de envelhecimento do ago HP, existe uma
maior dificuldade na propagacdo do feixe sdnico e com isso, ha uma diminuicdo da
velocidade sonica no material. Ndo se pode fazer uma avaliacdo sobre os resultados
obtidos para o Estado | de envelhecimento, pois esse estado, teve grande interferéncia
do campo préximo, tornado as medidas para neste caso imprecisas.

As amostras em Estado IV de envelhecimento apresentam maior velocidade
sonica longitudinal e as amostras em Estado V, com menor velocidade sénica em ambas

as situacoes.

4.3.2. Mobdulo de elasticidade

A caracterizagdo do modulo de elasticidade, utilizando o método dinamico de
ultrassom, geralmente apresenta valores maiores, com um aumento de até 0,5% para
metais, se comparado aos métodos estaticos (ensaio por tracdo por exemplo)
(COSSOLINO, et al., 2015). Para o calculo do mddulo de elasticidade ou Young,
empregando a equacao (3-6), utilizou-se nos trés estados de envelhecimento os dados
retirados da literatura (ASM, 1995) para uma condicdo As cast: densidade de 7860
Kg/m®, coeficiente de Poisson de 0,3 e a média das velocidade sonicas longitudinais
obtidas das Tabela 4-1 e Tabela 4-2.
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4.3.2.1. Modulo de elasticidade para amostras com camada

externa

Com a camada externa, os resultados obtidos apresentaram-se coerentes com o
esperado pela literatura, para uma condicéo As Cast o valor tabelado é de 186 MPa.10°.
Os resultados para os Estados I, IV e V possuem uma incerteza de medida de até 10%
do valor da literatura, o que de certo modo estdo condizentes com os esperados. As
variacbes se devem ao uso dos valores de velocidade sénica calculados serem
aproximados (alto valor de desvio padréo das amostras), a influéncia da camada externa,
que pode ter atenuado o sinal ultrassonico e ao valor estimado para o coeficiente de

Poisson em cada estado.

Tabela 4-3: Modulo de elasticidade para amostras com camada externa.
Modulo de elasticidade [MPa.10%]

Estado 1 Estado 4 Estado 5
Teste 1 221,26 221,50 199,97
Teste 2 205,29 209,91 204,56
Teste 3 209,44 209,91 203,08
Teste 4 206,77 210,34 201,83
Teste 5 201,57 209,69 202,25
Média 208,87 £ 7,49 212,27 £ 5,17 202,34 £ 1,69

Os dados dos cinco ensaios foram plotados e apresentados no gréfico da Figura
4-29 (a), a linha em azul representa o valor esperado pela literatura de 186 MPa.10° para
uma condicdo As Cast. Em relacdo aos resultados, é observado que estes estdo proximo
do valor estimado, porém com uma certa margem de erro devido a influéncia dos
valores de velocidade sonica longitudinais adquiridos nas amostras com camada externa
e do coeficiente de Poisson, que foi estimado o mesmo para os estados, devido a
dificuldade de obtencg&o da velocidade sonica transversal.

Também é observado na Figura 4-29 (b), com a plotagem de uma média e
desvio padrdo para 0s cinco ensaios, que, visualmente ndo é possivel separar o0s estados
de envelhecimento, pois os resultados nestas amostras se sobrepdem, tornando dificil a
distincdo entre os estados. Porém, usando o teste de hipdteses t-Student, conclui-se que
com um nivel de significancia de 95% existe uma diferenga entre a média do modulo de
elasticidade do Estado 1V e o Estado V.
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Figura 4-29: Mdédulo de elasticidade para amostras com camada externa (a) com os cinco e (b)
média e desvio padrdo para os trés estados de envelhecimento.
4.3.22. Mddulo de elasticidade para amostras sem camada

externa

Nas amostras sem camada externa, os resultados foram mais proximos do valor
de literatura, pois a onda ultrassonica percorreu o material sem interferéncia da camada
externa. Os resultados para os Estados I, IV e V sem camada, apresentado na Tabela
4-4, possuem uma incerteza de medida de até 5% do valor da literatura, com erro menor

do que as amostras com camada externa.

Tabela 4-4: Mddulo de elasticidade para amostras sem camada externa.
Modulo de elasticidade [MPa.10%]

Estado 1 Estado 4 Estado 5
Teste 1 194,22 191,51 180,42
Teste 2 195,79 191,51 184,60
Teste 3 198,75 190,15 181,87
Teste 4 208,79 179,75 184,18
Teste 5 196,92 187,25 183,33
Média 199,39 + 6,54 188,23 + 5,69 182,77 + 1,97

A mesma referéncia de marcacdo para o valor de literatura (linha azul) foi
utilizada nos graficos com os resultados dos cinco testes, apresentado na Figura 4-30
(a).

Na Figura 4-30 (b), € possivel diferenciar os Estados | e IV de envelhecimento e
0 Estado I e V. Este resultado também foi encontrado com o teste de hip6teses, com
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95% de nivel de significancia pode-se concluir que existe diferenca entre as médias de
maodulo de elasticidade entre o Estado | e o Estado 1V e entre o Estado | e o Estado V.
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Figura 4-30: Modulo de elasticidade para amostras sem camada externa (a) para os cinco testes
e (b) média e desvio padrdo para trés estados.

Porém, como mencionado anteriormente, a amostra sem camada externa em
Estado | de envelhecimento, teve grande influéncia do campo préximo do transdutor.

O que vale destacar aqui € o0 mddulo de elasticidade maior para o Estado IV do
que o Estado V, assim como ocorreu nas amostras com camada externa. O que condiz
com o0 esperado, pois com aumento do estado de envelhecimento ocorre uma

diminuicdo da resisténcia do material.

4.3.3. Impedéancia acustica

A impedancia acustica para ambas as amostras com e sem camada foi calculada

de acordo com a equacgao (3-7), baseado na norma ASTM E494-10.

4.3.3.1. Impedancia acustica para amostras com camada externa

Com os resultados obtidos para as amostras com camada € possivel observar que
a impedancia acustica para os Estados I, IV e V sdo muito proximas, com valores entre
46 até 47 Kg/m?.5.10%. O que pode ser aferido até o momento é de que, o Estado V,

apresenta uma impedancia acustica menor em relacéo ao Estado IV. O Estado | possui
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resultados mais instaveis, ora com comportamento de Estado IV ora de Estado V. Essas
indicagOes podem ser vistas na Tabela 4-5 e na Figura 4-31.

Tabela 4-5: Impedancia acustica para amostras com camada externa.

Impedancia Acustica [Kg/m?.s * 10°]

Estado | Estado 1V Estado V
Teste 1 48,39 48,41 46,00
Teste 2 46,61 47,13 46,52
Teste 3 47,07 47,13 46,35
Teste 4 46,77 47,18 46,21
Teste 5 46,18 47,10 46,26
Média 47,00 £ 0,84 47,39 £ 0,57 46,27 £ 0,19

Analisando-se os graficos das Figura 4-31 (a) com todos os resultados de
impedancia acustica para 0s cinco testes e (b) média e desvio padrdo de impedancia
acustica para os trés estados, observa-se que o Estado | se sobrepGe aos Estados IV e V,
pois os intervalos do desvio padrdo abrangem ambos os estados. Neste caso, pode-se
apenas separar os Estados IV e V de envelhecimento.

Com o teste de hipdteses pode-se concluir que, existe uma diferenca entre as
médias de impedéancia acUsticas para o Estado IV e o Estado V com um nivel de
significancia de 95%. O Estado IV teve uma impedancia acustica maior, ocasionando

em uma maior oposi¢cdo a passagem de ondas ultrassdnicas e o Estado V com menor
impedancia acustica.
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Figura 4-31: Impedancia acustica para amostras com camada externa (a) para os cinco testes e
(b) média e desvio padrdo para os trés estados de envelhecimento.
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4.3.3.2. Impedéancia acustica para amostras sem camada externa

Os resultados obtidos para as amostras sem camada externa, tiveram valores
menores se comparado as amostras com camada externa, para estes ensaios 0S
resultados estdo entre 45 a 43 Kg/m®.s.10°, apresentados na Tabela 4-6. Analisando 0s
dados do gréafico da Figura 4-32, pode-se notar que o Estado V tem menor impedéncia
acustica se comparado aos outros estados.

Tabela 4-6: Impedancia acustica sem camada externa.
Impedancia Actstica [Kg/m?.s*10°]

Estado I Estado 1V Estado V
Teste 1 45,33 45,01 43,69
Teste 2 45,51 45,01 44,20
Teste 3 45,86 44,85 43,87
Teste 4 47,00 43,61 44,14
Teste 5 45,65 44,51 44,04
Média 45,87 £ 0,66 44,60 £ 0,59 43,99 £ 0,21

Com os resultados dos cinco testes apresentados na Figura 4-32 (a) pode-se
observar o comportamento da impedéancia acustica para os Estados I, IV e V. A média e
0 desvio padrdo para cada estado, apresentados na Figura 4-32 (b), indica que é
possivel separar os Estados | e V.

Com os resultados do teste de hipdteses concluiu-se que, existe diferenca
significativa entre a média das impedancias acusticas para o Estado | e Estado 1V e

entre o Estado | e Estado V para as amostras sem camada externa.
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Figura 4-32: Impedéancia acuUstica para amostras sem camada externa (a) para 0s cinco testes e
(b) média e desvio padrdo para os trés estados de envelhecimento.
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Porém neste caso, o Estado | de envelhecimento também apresentou resultados
influenciados pela grande interferéncia do campo proximo do transdutor. Como seu
comportamento foi diferente dos resultados das amostras com camada externa, eles ndo
serdo analisados. Vale destacar sobre os ensaios realizados que o Estado V possui
valores de impedancia acusticas menores do que o Estado 1V, isso foi observado tanto
para amostras com e sem camada externa.

Avaliando-se 0s outros estados pode-se observar que o Estado IV de
envelhecimento apresenta uma maior resisténcia a passagem das ondas ultrassonicas,
ocasionada pela grande quantidade de reflexdes originarias da grande quantidade de
precipitados neste estado. Ja o Estado V, tem menor impedancia pois apresenta menos

precipitados (nimero de particulas) do que o Estado IV.

4.4. Correlacdo entre os resultados microestruturais e de

ultrassom

Por meio dos resultados obtidos foi possivel realizar uma correlacdo entre a
microestrutura do aco HP e da técnica de ultrassom.

A interacdo e propagacdo das ondas ultrassénicas nas amostras de aco HP
ocorreram de maneira diferente para cada condicdo de envelhecimento (Estados I, IV e
V). Neste tdpico, serdo abordadas algumas possiveis explicacBes para este fenémeno.

Dos resultados adquiridos até o presente momento, pode-se concluir que as
amostras sem camada externa, tiveram em alguns casos, comportamentos diferentes das
amostras com camada externa. Essa explicacdo se d& pela grande interferéncia do
campo proximo do transdutor, principalmente para o Estado | de envelhecimento,
influenciando principalmente nos calculos de parédmetros ultrassénicos. Este estado
também teve dificuldade de caracterizagdo nos ensaios ultrassénicos realizados por
SANTOS et al. (2014).

Sabe-se que a onda ultrassdnica percorreu toda a espessura do material
analisado, pois pode ser visto nos sinais A-scans de todos os estados, localizacdo do eco
apresentado na Figura 3-6, 0 segundo eco de fundo, demonstrando que o sinal
ultrassonico foi refletido pela superficie de fundo (diametro interno do tubo) e

interpretado pelo transdutor, descartando a influéncia da camada externa.
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Com relagdo ao tipo de interagdo que ocorre nesse material, analisando o
comprimento de onda incidente utilizada (aproximadamente de 3687 um ou 3,687 mm),
este ndo foi o ideal para analisar individualmente a interacdo com os carbetos de niobio
e cromo, pois o tipo de espalhamento que ocorre neste caso é o de Rayleigh, onde o
comprimento de onda incidente é maior do que o didmetro do espalhador (precipitados).
Com isso, a anélise feita foi baseada em uma regido microscopica, investigando o

comportamento da onda ultrassénica sobre os carbetos como um aglomerado.

Espectros

A andlise do sinal retroespalhado a principio indicou uma priorizacdo das baixas
frequéncias. S6 com o uso do momento de segunda ordem pode-se diferenciar o Estado
IV do Estado V.

Na analise dos ecos de fundo, a amplitude do sinal espectral foi diretamente
influenciada pela condicéo de envelhecimento ao qual foi submetida as amostras de ago
HP. O Estado IV, possui maior amplitude em relacdo ao Estado V, uma possivel
explicacdo é feita baseada na maior quantidade de precipitados presentes no Estado 1V
do que o Estado V. As finas precipitacfes de carbetos distribuidas homegeneamente ao
longo da matriz austenitica, de alguma maneira reduziram o livre caminho médio para
propagacdo das ondas ultrassnicas, de modo a refletir na amplitude do espectro do eco

de fundo.

Parametros ultrassénico

Os parametros ultrassénicos calculados sdo mais sensiveis para este material.

PALANICHAMY et al., 1995 publicou um artigo que apresentava a influéncia
do tamanho de grdo nas velocidades sbnicas, concluindo que o aumento do tamanho de
gréo acarretaria com que as ondas ultrassdnicas percorressem um caminho mais longo
para cobrir as densidades do material e com isso, gerassem uma reducao da velocidade
sonica.

Baseado no trabalho de PALANICHAMY et al., 1995, tentou-se correlacionar
os resultados obtidos, e em vez de trabalhar com tamanho de gréo optou-se em avaliar a
quantidade de precipitados presentes nas amostras envelhecidas, visto que o tamanho de

grdo nas amostras de aco HP ndo é uniforme ao longo da se¢&o transversal.
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As amostras com maior quantidade de precipitados como no Estado 1V,
resultaram em: velocidade s6nica, modulo de elasticidade e impedéncia acustica
maiores em relacdo ao Estado V de envelhecimento.

Os resultados obtidos utilizando o ensaio ndo destrutivo de ultrassom
demonstraram-se bastante promissores, sendo possivel caracterizar os Estado IV e o
Estado V de envelhecimento, tanto para nas amostras com e sem camada externa, porém
ndo foi tdo efetiva para separar o Estado | de envelhecimento, devido a influéncia do
campo proximo do transdutor. O mesmo problema de caracterizagcdo sobre o Estado |
foi reportado por SANTOS et al. (2014), que utilizando a técnica de ultrassom
associada a reconhecimento de padrdes por redes neurais ndo conseguiu identificar com
precisdo as amostras em Estado | de envelhecimento.

A técnica de caracterizacdo utilizando o ensaio ndo destrutivo de ultrassom pode
ser uma técnica complementar na caracterizacdo dos tubos de aco HP. O trabalho
publicado por CORREA, (2013) utilizando o ensaio ndo destrutivo de correntes
parasitas (Eddy Current), tornou possivel caracterizar o Estado | (carater ndo
magnético) do Estado IV e do Estado V, que possuem carater magnético, nas amostras
com a camada externa.

Porém, a técnica de correntes parasitas ndo foi satisfatéria para diferenciar o
Estado 1V do Estado V de envelhecimento. Os valores de angulo de fase para o Estado
IV e o Estado V tiveram uma incerteza que poderia trazer sobreposicdo entre 0s
resultados. O gréafico obtido por CORREA (2013) por meio do ensaio de correntes
parasitas avaliando o carater magnético (entre 90° e 180°) ou ndo magnético (entre 180°

e 270°) do material através do angulo de fase pode ser visto na Figura 4-33.
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Figura 4-33: Plano de impedancia obtido no ensaio de correntes parasitas para o Estados I,
IV e V de envelhecimento de um aco HP. Adaptado de (CORREA, 2013).

4.5. Comparacao dos espectros obtidos do eco de fundo com

amostras Blind Test (Teste Cego)

Com o intuito de comprovar a eficiéncia da técnica de caracterizagdo por
ultrassom, o resultado obtido de andlise espectral do sinal de eco de fundo foi escolhido,
pois apresenta uma resposta mais rapida em relacdo aos calculos dos parametros
ultrassonicos.

O ensaio foi realizado em duas amostras (Blind Test WD e Blind Test
FAFENSE) com camada externa e de espessuras semelhantes. Obtidos os espectros do
sinal do eco de fundo dessas amostras, plotou-se estes com o0s espectros dos Estados I,
IV e V de envelhecimento.

Na Figura 4-34, a amostra Blind Test WD teve seu espectro semelhante ao
espectro do Estado V. Com isso, pode ser inferido que a técnica de caracterizacdo com
ensaio ndo destrutivo de ultrassom utilizando anéalise espectral foi eficiente para
caracterizar o Estado V de envelhecimento.

CORREA (2014), também efetuou a caracterizacdo da mesma amostra WD,
utilizando a técnica por correntes parasitas e determinou que a amostra Blind Test WD

pertenceria ao Estado V de envelhecimento.
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Figura 4-34: Aplicacdo da técnica de caracterizagdo por ultrassom por anélise espectral do eco
de fundo dos Estados I, IV e VV com a amostra Blind Test WD.

Outro teste foi realizado com uma amostra de espessura semelhante, Blind Test
FAFENSE. O espectro do eco de fundo dos Estados I, IV e V além do Blind Test podem
ser visualizados na Figura 4-35. Com esses resultados, pode-se concluir que a amostras
teste possui espectro dentro do intervalo que pertence ao Estado I, confirmando que a

amostra Blind Test FAFENSE pertence ao Estado | de envelhecimento.
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Figura 4-35: Aplicacdo da técnica de caracterizagdo por ultrassom por analise espectral do eco
de fundo dos Estados I, IV e V com a amostra Blind Test FAFENSE.
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Capitulo 5

Conclusoes

A metodologia proposta para caracterizagdo do aco HP utilizando o
ensaio ndo destrutivo de ultrassom se mostrou satisfatoria, permitindo obter

algumas conclusdes.

o Os parametros ultrassdnicos avaliados de analise espectral do sinal
retroespalhado e do sinal do eco de fundo, assim como velocidade sénica
longitudinal, mddulo de elasticidade e impedancia acustica, mostraram-se
sensiveis as modificacbes microestruturais decorrentes dos estados de

envelhecimento do aco HP.

o O sinal do segundo eco de fundo no dominio do tempo, para os Estados I,
IV e V de envelhecimento, demonstrou um comportamento padrdo na
relacdo sinal do ruido (SNR), separando os estados de envelhecimento. O
Estado IV teve uma maior SNR se comparado aos outros estados, o Estado |

teve uma SNR intermediaria e o Estado V com a menor SNR.

o As andlises espectrais de eco de fundo se mostraram muito sensivel as
mudancgas microestruturais decorrentes do envelhecimento do aco HP,
conseguindo identificar os Estados I, IV e V nas amostras com e sem

camada externa.

. Os testes realizados nas amostras Blind Test demonstraram a eficacia da

técnica para identificar o Estado | e V de envelhecimento.

o Através das micrografias obtidas para cada estado de envelhecimento pode-
se concluir intuitivamente que em funcdo do aumento do numero de
particulas (quantidade de precipitados), o espacamento interparticulas é
menor, sendo que isso é condi¢do suficiente para que elas atuem como

barreiras a propagacdo das ondas sonicas. O efeito de espalhamento que
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ocorre é do tipo de Rayleigh (espalhamento elastico), pois 0 comprimento
de onda é muito maior do que o didmetro dos espalhadores (precipitados). A
quantidade de energia da onda incidente e comprimento de onda incidente
sdo 0s mesmos depois que a onda interage com o0s precipitados. O que sera
diferente nesta interacdo é a forma de espalhamento que ocorre para cada
estado de envelhecimento. Relacionando-se isso com o sinal espectral do
eco de fundo, pode-se concluir que o Estado IV tem maior espalhamento da
onda ultrassonica incidente e o Estado V, menor espalhamento da onda

incidente.
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Capitulo 6

Propostas para Trabalhos Futuros

o Utilizar um transdutor com campo proximo menor ou utilizar uma
montagem que permita um percurso sénico maior. Com isso serd possivel
estimar a atenuagéo.

o Utilizar um transdutor com maior frequéncia que possa ser

utilizado neste tipo de material e aumentar a espessura da amostra.

. Metodologia para aquisi¢do dos sinais diferente, tipo pitch cat por
exemplo.
. Realizar o calculo da quantidade de precipitados para demonstrar

a relacdo com a analise espectral do sinal ultrassdnico.
o Investigar por que a camada externa piorou a relagdo sinal ruido

do sinal ultrassonico.
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APENDICES

Neste capitulo serdo apresentados os detalhes dos resultados obtidos com o uso
da ferramenta de analises (testes de hipoteses) no software da Microsoft Office Excel
além das rotinas desenvolvidas para processamento de sinais ultrassdnicos utilizando o
software Matlab®.

Apéndice A-Teste de Hipdteses t-Student

Velocidade sbnica longitudinal - Amostras com camada externa

Comparando Estado | e IV
Ho: a média entre o Estado | e Estado IV séo iguais

Hi: a média é diferente entre os Estados | e Estado 1V

o=0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado | Estado IV |Simbologia
Média 5980,17 6029,13
Variancia 11334,94 5297,14
Observagoes 5 5
Hipdtese da diferenca de média 0
al 7
Stat t -0,849 to
P(T<=t) uni-caudal 0,212 p-valor
t critico uni-caudal 1,894 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,424 p-valor
t critico bi-caudal 2,364 teritico

Resultado
Analisando p-valor: Valor muito alto (42,4 %) se comparado ao nivel de
significancia, significando que a probabilidade de rejeitar a hipotese nula erroneamente

é grande, portanto ndo se pode rejeitar HO.

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: nada pode ser afirmado pois

tcrl'tico > tO
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Apéndice B — Teste de Hipdteses t-Student

Velocidade sbnica longitudinal - Amostras com camada externa

Comparando Estado |1 e V

HO: a média entre o Estado | e Estado V séo iguais
H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado V

a=0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado | Estado V | Simbologia
Média 5980,17 5886,69
Variancia 11334,94 602,77
Observacdes 5 5
Hipotese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 1,913 to
P(T<=t) uni-caudal 0,064 p-valor
t critico uni-caudal 2,139 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,128 p-valor
t critico bi-caudal 2,776 teritico
Resultado:

Analisando p-valor: Valor muito alto (12,8 %) maior que o nivel de

significancia 5 %, significando que a probabilidade de rejeitar a hipo6tese nula

erroneamente é grande, portanto ndo se pode rejeitar HO

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: nada pode ser afirmado pois

tcrl'tico > tO

N&o existe diferenca significativa entre as médias do Estado | e V, com um nivel

de significancia de 95%.
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Apéndice C - Teste de Hipoteses t-Student

Velocidade sbnica longitudinal - Amostras com camada externa

Comparando Estado IV e V
HO: a media entre o Estado 1V e Estado V sdo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados IV e Estado V

a=0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado IV | Estado V |Simbologia
Média 6029,13 5886,69
Variancia 5297,14 602,77
Observagoes 5 5
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 4,152 to
P(T<=t) uni-caudal 0,004 p-valor
t critico uni-caudal 2,015 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,009 p-valor
t critico bi-caudal 2,570 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor menor (0,89 %) se comparado ao nivel de
significancia de 5%, consegue-se rejeitar com qualquer significancia até 0.89%

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: Rejeita-se a Ho to > teritico

Existe diferenca significativa entre as médias dos Estado IV e Estado VV com um
nivel de significancia de 95%.
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Apéndice D - Teste de Hipoteses t-Student
Velocidade sbnica longitudinal - Amostras sem camada externa

Comparando Estado | e IV
HO: a media entre o Estado | e Estado IV séo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado IV

o: 0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado | Estado IV | Simbologia
Média 5835,93 5674,44
Variancia 7063,31 5641,99
Observacdes 5 5
Hipdtese da,d_iferen(;a de 0
média
al 8
Stat t 3,203 to
P(T<=t) uni-caudal 0,006 p-valor
t critico uni-caudal 1,859 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,012 p-valor
t critico bi-caudal 2,306 teritico
Resultado:

Analisando p-valor: Valor menor do que comparado ao nivel de significancia de
5%, consegue-se rejeitar com qualquer significancia até 1.25%

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: Rejeita-se a Ho, to > teritico

Existe diferenca significativa entre as médias dos Estado | e Estado 1V com um

nivel de significancia de 95%.

121



Apéndice E - Teste de Hipoteses t-Student
Velocidade sbnica longitudinal - Amostras sem camada externa
Comparando Estado | e V

Ho: a média entre o Estado | e Estado V sdo iguais

Hi: a média é diferente entre os Estados | e Estado V

o: 0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado | Estado V |Simbologia
Média 5835,93 5596,47
Variancia 7063,31 700,95
Observacdes 5 5
Hipdtese da diferenca de 0
média
al 5
Stat t 6,076 to
P(T<=t) uni-caudal 0,0008 p-valor
t critico uni-caudal 2,015 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,0017 p-valor
t critico bi-caudal 2,570 Leritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor menor (0,17%) do que comparado ao nivel de
significancia de 5%, consegue-se rejeitar com qualquer significancia até 0.17%

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: Rejeita-se a Ho, to > teritico

Existe diferenga significativa entre as médias do Estado | e do Estado V com um
nivel de significancia de 95%.
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Apéndice F - Teste de Hipoteses t-Student

Velocidade sbnica longitudinal - Amostras sem camada externa

Comparando Estado IV e V

HO: a media entre o Estado 1V e Estado V sdo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado IV

o: 0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado IV Estado V |Simbologia
Média 5674,43 5596,47
Variancia 5641,99 700,95
Observacdes 5 5
Hipotese da diferenca de 0
média
al 5
Stat t 2,189 T
P(T<=t) uni-caudal 0,040 p-valor
t critico uni-caudal 2,015 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,080 p-valor
t critico bi-caudal 2,570 teritico
Resultado:

Analisando p-valor: Valor maior (8%) se comparado ao nivel de significancia
5%, significando que a probabilidade de rejeitar a hipdtese nula erroneamente é grande,
portanto ndo se pode rejeitar HO

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: nada pode ser afirmado pois

tcritico > tO
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Apéndice G - Teste de Hipoteses t-Student

Maodulo de Elasticidade amostras com camada externa
Comparando Estado I e IV

HO: a média entre o Estado | e Estado IV s&o iguais
H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado IV

(028

0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado | Estado IV | Simbologia
Média 208,86 212,27
Variancia 56,12 26,68
Observacdes 5 5
Hipotese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t -0,836 to
P(T<=t) uni-caudal 0,215 p-valor
t critico uni-caudal 1,894 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,430 p-valor
t critico bi-caudal 2,364 teritico
Resultado:

Analisando p-valor: Valor maior (43,04124%) se comparado ao nivel de
significancia 5%, significando que a probabilidade de rejeitar a hipdtese nula
erroneamente é grande, portanto ndo se pode rejeitar HO

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: nada pode ser afirmado pois

tcrl'tico > tO
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Apéndice H - Teste de Hipoteses t-Student
Maodulo de Elasticidade amostras com camada externa

Comparando Estado | e V
HO: a media entre o Estado | e Estado V sdo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado V

o 0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado | Estado V Simbologia
Média 208,86 202,33
Variancia 56,12 2,84
Observacdes 5 5
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 4
Stat t 1,902 to
P(T<=t) uni-caudal 0,065 p-valor
t critico uni-caudal 2,131 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,130 p-valor
t critico bi-caudal 2,776 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor maior (13%) se comparado ao nivel de significancia

5%, significando que a probabilidade de rejeitar a hipdtese nula erroneamente é grande,

portanto ndo se pode rejeitar HO

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: nada pode ser afirmado pois

tcritico > tO
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Apéndice | - Teste de Hipdteses t-Student
Maodulo de Elasticidade amostras com camada externa

Comparando Estado IV e V
HO: a media entre o Estado 1V e Estado V sdo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado IV

o 0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado IV | EstadoV | Simbologia
Média 212,26 202,33
Variancia 26,68 2,84
Observacdes 5 5
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 4,087 to
P(T<=t) uni-caudal 0,004 p-valor
t critico uni-caudal 2,015 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,009 p-valor
t critico bi-caudal 2,570 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor menor (0,9%) do que comparado ao nivel de
significancia de 5%, consegue-se rejeitar com qualquer significancia até 0.9%

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: Rejeita-se a Ho, to > teritico

Existe diferenca significativa entre as médias do Estado IV e do Estado V com

um nivel de significancia de 95%.
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Apéndice J - Teste de Hipoteses t-Student

Modulo de Elasticidade amostras sem camada externa

Comparando Estado I e IV

HO: a media entre o Estado | e Estado IV séo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado IV

o 0,05

Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes

Estado | Estado IV | Simbologia
Média 198,89 188,03
Variancia 33,31 24,45
Observacdes 5 5
Hipotese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t 3,195 to
P(T<=t) uni-caudal 0,006 p-valor
t critico uni-caudal 1,859 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,0127 p-valor
t critico bi-caudal 2,306 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor menor (1,27%) do que comparado ao nivel de

significancia de 5%, consegue-se rejeitar com qualquer significancia até 1,27%

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: Rejeita-se a Ho, to > teritico

Existe diferenga significativa entre as medias do Estado | e do Estado IV com

um nivel de significancia de 95%.
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Apéndice L - Teste de Hipoteses t-Student

Modulo de Elasticidade amostras sem camada externa

Comparando Estado | e V

HO: a media entre o Estado | e Estado V sdo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado V

o 0,05

Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes

Estado | Estado V | Simbologia
Média 198,89 182,87
Variancia 33,31 2,98
Observagoes 5 5
Hipotese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 5,943 to
P(T<=t) uni-caudal 0,0009 p-valor
t critico uni-caudal 2,015 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,0019 p-valor
t critico bi-caudal 2,570 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor menor (1,9%) do que comparado ao nivel de

significancia de 5%, consegue-se rejeitar com qualquer significancia até 1,9%

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: Rejeita-se a Ho, to> teritico

Existe diferenca significativa entre as médias do Estado | e do Estado V com um

nivel de significancia de 95%.
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Apéndice M - Teste de Hipdteses t-Student

Modulo de Elasticidade amostras sem camada externa

Comparando Estado IV e V

HO: a media entre o Estado 1V e Estado V sdo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado IV

o 0,05

Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes

Estado IV | EstadoV | Simbologia
Média 188,03 182,87
Variancia 24,45 2,98
Observacdes 5 5
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 2,200 to
P(T<=t) uni-caudal 0,0395 p-valor
t critico uni-caudal 2,015 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,079 p-valor
t critico bi-caudal 2,570 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor maior (7,9%) se comparado ao nivel de significancia

5%, significando que a probabilidade de rejeitar a hipdtese nula erroneamente é grande,

portanto ndo se pode rejeitar HO

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: nada pode ser afirmado pois

tcrl'tico > tO
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Apéndice N - Teste de Hipoteses t-Student

Impedéancia amostra com camada externa

Comparando Estado | e IV
HO: a media entre o Estado | e Estado IV séo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado IV

o 0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado | Estado IV | Simbologia
Média 47,004 47,389
Variancia 0,7002 0,327
Observagoes 5 5
Hipdtese da diferenca de média 0
gl 7
Stat t -0,848 to
P(T<=t) uni-caudal 0,212 p-valor
t critico uni-caudal 1,894 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,424 p-valor
t critico bi-caudal 2,364 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor maior (42,4%) se comparado ao nivel de significancia
5%, significando que a probabilidade de rejeitar a hipdtese nula erroneamente é grande,
portanto ndo se pode rejeitar HO

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: nada pode ser afirmado pois

tcritico > tO
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Apéndice O - Teste de Hipoteses t-Student

Impedancia amostra com camada externa

Comparando Estado 1 e V
HO: a media entre o Estado | e Estado V sdo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado V

o 0,05
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado | Estado V |Simbologia
Média 47,004 46,269
Variancia 0,700 0,037
Observacdes 5 5
Hipotese da diferenca de média 0
al 4
Stat t 1,913 to
P(T<=t) uni-caudal 0,064 p-valor
t critico uni-caudal 2,131 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,128 p-valor
t critico bi-caudal 2,776 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor maior (12,8%) se comparado ao nivel de significancia

5%, significando que a probabilidade de rejeitar a hipdtese nula erroneamente é grande,

portanto ndo se pode rejeitar HO

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: nada pode ser afirmado pois

tcrl'tico > tO
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Apéndice P - Teste de Hipoteses t-Student

Impedancia amostra com camada externa

Comparando Estado IV e V

HO: a media entre o Estado 1V e Estado V sdo iguais

H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado IV

o
Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado IV Estado V |Simbologia
Média 47,388 46,26936
Variancia 0,3275 0,037239
Observacdes 5 5
Hipotese da diferenca de média 0
al 5
Stat t 4,146 to
P(T<=t) uni-caudal 0,004 p-valor
t critico uni-caudal 2,015 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,008 p-valor
t critico bi-caudal 2,570 teritico
Resultado:

Analisando p-valor: Valor menor (0,8%) do que comparado ao nivel de

significancia de 5%, consegue-se rejeitar com qualquer significancia até 0,8%

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: Rejeita-se a Ho, to > teritico

Existe diferenca significativa entre as médias do Estado IV e do Estado V com

um nivel de significancia de 95%.
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Apéndice Q - Teste de Hipoteses t-Student

Impedancia amostra sem camada externa

Comparando Estado | e IV

HO: a media entre o Estado | e Estado IV séo iguais
H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado 1V
o 0,05

Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes

Estado | Estado IV | Simbologia
Média 45,87 44,60
Variancia 0,43 0,34
Observagoes 5 5
Hipotese da diferenca de média 0
gl 8
Stat t 3,203 to
P(T<=t) uni-caudal 0,006 p-valor
t critico uni-caudal 1,859 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,012 p-valor
t critico bi-caudal 2,306 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor menor (1,2%) do que comparado ao nivel de

significancia de 5%, consegue-se rejeitar com qualquer significancia até 1,2%

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: Rejeita-se a Ho, to > teritico

Existe diferenca significativa entre as médias do Estado | e do Estado IV com

um nivel de significancia de 95%.
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Apéndice R - Teste de Hipoteses t-Student

Impedancia amostra sem camada externa

Comparando Estado | e V

HO: a media entre o Estado | e Estado V sdo iguais
H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado V
o 0,05

Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes
Estado | | EstadoV |Simbologia
Média 45,87 43,98
Variancia 0,43 0,04
Observacdes 5 5
Hipotese da diferenca de média 0
gl 5
Stat t 6,076 to
P(T<=t) uni-caudal 0,001 p-valor
t critico uni-caudal 2,015 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,0017 p-valor
t critico bi-caudal 2,570 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor menor (0,17%) do que comparado ao nivel de
significancia de 5%, consegue-se rejeitar com qualquer significancia até 0,17%

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: Rejeita-se a Ho, to > teritico

Existe diferenga significativa entre as médias do Estado | e do Estado V com um
nivel de significAncia de 95%.
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Impedancia amostra sem camada externa

Apéndice S - Teste de Hipdteses t-Student

Comparando Estado IV e V
HO: a média entre o Estado 1V e Estado V sdo iguais
H1: a média é diferente entre os Estados | e Estado IV

o

0,05

Teste-t: duas amostras presumindo variancias diferentes

Estado IV | EstadoV |Simbologia
Média 44,60 43,98
Variancia 0,34 0,04
Observagoes 5 5
Hipdtese da diferenca de média 0
al 5
Stat t 2,188 to
P(T<=t) uni-caudal 0,040 p-valor
t critico uni-caudal 2,015 teritico
P(T<=t) bi-caudal 0,080 p-valor
t critico bi-caudal 2,570 teritico

Resultado:

Analisando p-valor: Valor maior (8 %) se comparado ao nivel de significancia

5%, significando que a probabilidade de rejeitar a hipotese nula erroneamente é grande,

portanto ndo se pode rejeitar HO

Analisando a estatistica do teste e o valor critico: nada pode ser afirmado pois

tcritico > tO
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Apéndice T - Teste de Hipoteses t-Student

Resumo com os resultados obtidos do teste de hipdteses nos pardmetros ultrassdnicos

calculados.
Hipoteses
: Ho: i = v Ho: i = pv Ho: v = pv
Ensaio
Hi: i # v Hi: i # py Hi: v # py
tcrl’tico >1o tcrl’tico > 1o
1:0 > tcritico

Velocidade sénica CC

Velocidade sbnica SC

Modulo de
elasticidade CC

Médulo de
elasticidade SC

Impedancia acustica
CcC

Impedéancia acustica
SC

Nada pode ser

afirmado

t0 > tcrl'tico

Rejeita-se Ho

teritico = to
Nada pode ser

afirmado

t0 > tcritico

Rejeita-se Ho

teritico = to
Nada pode ser

afirmado

t0 > tcrl'tico

Rejeita-se Ho

Nada pode ser

afirmado

tO > tcrl’tico

Rejeita-se Hy

teritico = to
Nada pode ser

afirmado

t0 > tcn’tico

Rejeita-se Hy

teritico = to
Nada pode ser

afirmado

tO > tcrl’tico

Rejeita-se Hy

Rejeita-se Hy

teritico = to
Nada pode ser

afirmado

tO > tcritico

Rejeita-se Hy

teritico = to
Nada pode ser

afirmado

t0 > tcritico

Rejeita-se Hy

teritico = to
Nada pode ser

afirmado

*CC= com camada e SC= sem camada
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Apéndice U - Rotinas em Matlab
1- Correlagdo cruzada nos 30 sinais A-scan para cada condic¢éo de

envelhecimento.

close all; clear all; clc;

dados = [];
fid = fopen('t6 1 pl.csv');
dados_aux = textscan(fid, 'sf,%f', 'HeaderLines',15);
fclose (fid)
dados = cellZmat (dados_aux) ;
for i=2:29
filename = sprintf('t6 1 p3d.csv',1i);
fid = fopen(filename);
dados_aux = textscan(fid, 'sf,%f', 'HeaderLines',15);
fclose (fid)
dados = [dados cellZmat (dados_aux(:,2))];
end
for i=1:29

plot ((dados(:,1)*10)/10e-6,dados (:,2:end)) ;
axis ([-10 40 -3 3]);
xlabel ('Tempo
(\mus) ', 'Fontsize',12, 'Fontweight', '"normal');legend('Estado I Com
Camada') ;
ylabel ('Amplitude (V)', 'Fontsize',12, 'Fontweight', 'normal');
set (gca, 'Fontsize',12, 'Fontweight', '"normal')
$legend ('Sinais Agquisitados');
end
figure();

nbSinais = size(dados,2)-1;
nbLinhas size (dados,1);

[acorr, lag]l=xcorr(dados(:,2:end)); %verifica o deslocamento do sinal
plot (lag/10000,acorr, 'linewidth',1);

axis([-1 1 -1000 35001);

xlabel ('Lag

(10"4) "', '"Fontsize',12, 'Fontweight', 'normal') ;legend('Estado I Com
Camada') ;

ylabel ('Correlacdo Cruzada

(Rxy) ', 'Fontsize',12, 'Fontweight', 'normal') ;

set (gca, 'Fontsize',12, 'Fontweight', '"normal')

figure () ;

defasagens = zeros(size(dados,2)-1,1);
for i=l:nbSinais
defasagens (i) = lag( find( acorr(:,i)==max(acorr(:,i)) ) )
end
maxDefasagem = max (defasagens)
defasagens = defasagens - maxDefasagem;
maxDefasagem = max( abs(defasagens) );
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dadosNovos = zeros (size (dados, 1) -maxDefasagem, size (dados,2));

begldx = 1 + abs(defasagens(1l)):
endIdx = nbLinhas - (maxDefasagem-abs (defasagens(l))):;
dadosNovos (:,1) = dados (begldx:endIdx,l);

for i=1:nbSinais
begIdx
endIdx = nbLinhas
dadosNovos (:,i+1) =
end

1 + abs(defasagens(i));

(maxDefasagem-abs (defasagens (i)));

dados (begIdx:endIdx,i+1) ;

dataExport = [dadosNovos(:,1),mean (dadosNovos (:,2:end),2)]1;
csvwrite('media estado 1 test6.csv',dataExport);

plot ( (dadosNovos (:,1) *10) /10e-
6,mean (dadosNovos (:,2:end),2), 'linewidth', 1)

4
axis ([ -10 40 -3 3]);
xlabel ('Tempo (\mus)', 'Fontsize',12, 'Fontweight', 'normal’);

ylabel

(

('"Amplitude (V)','Fontsize',12, 'Fontweight', '"normal');
legend('Estado I Com Camada');

a

set (gca, 'Fontsize',12, 'Fontweight', '"normal')

2- FFT do Sinal Retroespalhado

$FFT do Estado I

close all; clear all; clc;

dados = [];

fid = fopen('media estado 1 test6.csv');
dados_aux = textscan(fid, '%f,%f', 'HeaderLines',0);
fclose (fid)

dados = cellZmat (dados_aux);

%$sinal A scan

plot (dados (:,1),dados (:,2));

grid on;

title('Sinal A-scan');
xlabel ('Tempo'") ;
legend('Estado I'");
figure():;

retrox=[5.452e-0, 7.368e-6];% base de tempo

SRETROESPALHADO
indiceVetorl = find(and(dados(:,1)>=retrox (1),
dados (:,1)<=retrox(2)));% acha o vetor e indice onde estdo os valores

escolhidos no espaco tempo

novosdados _semDC = dados (indiceVetorl,2) -
mean (dados (indiceVetorl, 2));

Ts=dados (2,1)-dados (1,1)

; %Stempo

Fs=ceil (1/Ts) ;% frequencia de amostragem

N=length (indiceVetorl);
NFFT = 2”nextpow2 (N) ;

o)

% tamanho do vetor
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X1=fft(novosdados_semDC,NFFT)/NFFT; % os dados estdo normalizados
freql=Fs/2*linspace (0,1,NFFT/2+1) ;

$FFT Estado IV

dados4 = [];
fid4 = fopen('media estado 4 test6.csv');
dados_aux4 = textscan(fid4, 'sf,%f', 'HeaderLines',0);

fclose (fid4)
dados4 = cellZmat (dados_auxi4);

%$sinal A scan

plot (dados4(:,1),dados4 (:,2));
grid on;

title('Sinal A-scan');

xlabel ('Tempo'") ;

ylabel ('Voltagem (V) ")

legend ('Estado IV');

figure () ;

retrox4=[5.32e-0, 7.264e-6]; Sbase de tempo
$RETROESPALHADO

indiceVetor4 = find(and(dados4(:,1)>=retrox4 (1),

dados4 (:,1)<=retrox4(2)));% acha o vetor e indice onde estdo os

valores escolhidos no espaco tempo

novosdados_semDC4 = dados4 (indiceVetor4,2) -
mean (dados4 (indiceVetor4,2)); % REmove DC

Ts4=dados4 (2,1)-dados4 (1,1); Stempo

Fsd4=ceil (1/Ts);% frequencia de amostragem

N4=length (indiceVetor4d); % tamanho do vetor

NFFT4 = 2"nextpow?2 (N4) ;

X4=fft (novosdados semDC4,NFFT4) /NFFT4; % os dados estdo normalizados
freqd4=Fs4/2*1linspace (0,1,NFFT4/2+1) ;

$FFT Estado V

dados5 = [];
fid5 = fopen('media estado 5 test6.csv');
dados_aux5 = textscan(fid5, '$f,%f', 'HeaderLines',0);

fclose (£id5)
dados5 = cellZmat (dados auxb);

%$sinal A scan

plot (dados5(:,1),dados5(:,2));
grid on;

title('Sinal A-scan');

xlabel ('Tempo'") ;

ylabel ('Voltagem (V) ")

legend ('Estado V') ;

figure();
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retrox5=[5.34e-6, 7.272e-6]; S%Sbase de tempo

$RETROESPALHADO
indiceVetor5 = find(and(dados5(:,1)>=retrox5(1),
dados5(:,1)<=retrox5(2)));% acha o vetor e indice onde estdo os

valores escolhidos no espag¢o tempo

novosdados_semDC5 = dados5 (indiceVetor5,2) -
mean (dadosb5 (indiceVetor5,2)); %SRemove DC

Ts5=dados5(2,1)-dados5(1,1); %tempo
Fs5=ceil (1/Ts5) ;% frequencia de amostragem
N5=length (indiceVetor5); % tamanho do vetor
NFFT5 = 2”nextpow?2 (N5) ;

X5=fft(novosdados_semDC5,NFFT5)/NFFT5; % os dados estdo normalizados

fregqb=Fs5/2*1linspace (0,1,NFFT5/2+1) ;
$plot de todos os graficos fft
plot (freql/1000000,2*abs (X1 (1:NFFT/2+1)), "k-

', freqd4/1000000,2*abs (X4 (1:NFFT4/2+1)), "b-
.',freq5/1000000,2*abs (X5 (1:NFFT5/2+1)), 'r—--

', '"linewidth',2.75)%multiplicado por 2 para compensar em energia

axis ([0 10 0 0.1]);

$title ('FFT Sinal Retroespalhado');

legend('Estado I','Estado IV','Estado V')

xlabel ('Frequéncia (MHz)', 'Fontsize',1l4, 'Fontweight', 'normal');
ylabel ("Amplitude', 'Fontsize',14, 'Fontweight', '"normal') ;

set (gca, 'Fontsize', 14, 'Fontweight', '"normal')

saveas (gcf, 'retro2 teste6 cc.png')

3- FFT do Sinal do Eco de Fundo

$FFT do Estado I

close all; clear all; clc;

dados = [];

fid = fopen('media estado 1 test6.csv');

dados _aux = textscan(fid, '%f,%f', 'HeaderLines',0); fclose(fid)
dados = cellZmat (dados_aux);

$dados _semDC= dados (:,2)-mean (dados (:,2)); %Remove DC Offset

%$sinal A scan

plot ((dados(:,1)*10)/10e-6,dados (:,2), "linewidth',1);
%grid on;

$title('Sinal A-scan');

xlabel ('Tempo (\mus)', 'Fontsize', 14, 'Fontweight', 'normal')
ylabel ("Amplitude (V)','Fontsize',14, 'Fontweight', 'normal'
%legend('Estado 1');

figure();

set (gca, 'Fontsize', 14, 'Fontweight', 'normal')

)7

retrox=[7.372e-6, 8.58e-6];% base de tempo

$RETROESPALHADO
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indiceVetorl = find(and(dados(:,1)>=retrox (1),
dados (:,1)<=retrox(2)));% acha o vetor e indice onde estdo os valores
escolhidos no espaco tempo

novosdados semDC = dados (indiceVetorl,2) -

mean (dados (indiceVetorl, 2)) ;

Ts=dados (2,1)-dados (1,1); S%Stempo

Fs=ceil (1/Ts);% frequencia de amostragem

N=length (indiceVetorl); % tamanho do vetor

NFFT = 2”%nextpow?2 (N) ;

X1=fft (novosdados_semDC,NFFT) /NFFT; % os dados estdo normalizados
freql=Fs/2*linspace (0,1,NFFT/2+1) ;

$FFT Estado IV

dadosd4 = [];

fidd = fopen('media estado 4 test6.csv');
dados_aux4 = textscan(fid4,'%f,%f', 'HeaderLines',0);
fclose (fid4)

dados4 = cellZmat (dados_aux4);

%$sinal A scan

plot (dados4(:,1),dados4 (:,2));
grid on;

title('Sinal A-scan');

xlabel ('Tempo'") ;

ylabel ('Voltagem (V) ")

legend ('Estado IV');

figure();

retrox4=[7.26e-6, 8.46e-6]; %Sbase de tempo

SRETROESPALHADO
indiceVetor4 = find(and(dados4(:,1l)>=retrox4 (1),
dados4d (:,1)<=retrox4(2)));% acha o vetor e indice onde estdo os

valores escolhidos no espag¢o tempo

novosdados_semDC4 = dados4 (indiceVetor4,2) -
mean (dados4 (indiceVetor4,2)); % REmove DC

Ts4=dados4 (2,1)-dados4 (1,1); Stempo

Fsd=ceil (1/Ts);% frequencia de amostragem

N4=length (indiceVetor4d); % tamanho do vetor

NFFT4 = 2”nextpow?2 (N4) ;

X4=fft(novosdados_semDC4,NFFT4)/NFFT4; % os dados estdo normalizados
freqd4=Fs4/2*1linspace (0,1,NFFT4/2+1) ;

$FFT Estado V

dados5 = [];
fid5 = fopen('media estado 5 test6.csv');
dados _aux5 = textscan(fid5, '%f,%f', 'HeaderLines',0);

fclose (£1d5)
dados5 = cell2Zmat (dados_auxb);
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%$sinal A scan

plot (dados5(:,1),dados5(:,2));
grid on;

title('Sinal A-scan');

xlabel ('Tempo'") ;

ylabel ('Voltagem (V) ")
legend('Estado V') ;

figure();

retrox5=[7.276e-6, 8.456e-6]; S%Sbase de tempo

$RETROESPALHADO
indiceVetor5 = find(and(dados5(:,1)>=retrox5(1),
dados5(:,1)<=retrox5(2)));% acha o vetor e indice onde estdo os

valores escolhidos no espacgo tempo

novosdados_semDC5 = dadosb5 (indiceVetor5,2) -
mean (dadosb (indiceVetorb5,2)); %Remove DC

Ts5=dados5(2,1)-dados5(1,1); Stempo

Fs5=ceil (1/Ts5) ;% frequencia de amostragem

N5=length (indiceVetor5); % tamanho do vetor

NFFT5 = 2”nextpow2 (N5) ;

X5=fft(novosdados_semDCB,NFFT5)/NFFT5; % os dados estdo normalizados
freq5=Fs5/2*1linspace (0,1,NFFT5/2+1) ;

plot (fregl/1000000,2*abs (X1 (1:NFFT/2+1)), "k-

', freqd4/1000000,2*abs (X4 (1:NFFT4/2+1)), "b-
.',freq5/1000000,2*abs (X5 (1:NFFT5/2+1)), 'r—-

', 'linewidth',2.75)%multiplicado por 2 para compensar em energia
axis ([0 5 0 0.6571);

legend('Estado I', 'Estado IV','Estado V')

xlabel ('Frequéncia (MHz)', 'Fontsize',14, 'Fontweight', 'normal');
ylabel ("Amplitude', 'Fontsize',14, 'Fontweight', '"normal') ;

set (gca, 'Fontsize', 14, 'Fontweight', '"normal')

saveas (gcf, 'eco2 testeb cc.png')

4- Momento de Segunda Ordem

A mesma rotina foi usada para calcular o momento do sinal

retroepalhado e do sinal do eco de fundo.

$FFT do Estado I

close all; clear all; clc;

dados = [];

fid = fopen('t6 1 plO.csv');

dados_aux = textscan(fid, 'sf,%f', 'HeaderLines',14); fclose (fid)
dados = cellZmat (dados aux);

%$sinal A scan

plot (dados(:,1),dados (:,2));
grid on;

title('Sinal A-scan');
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xlabel ('Tempo'") ;

legend('Estado I'"); ylim([-2.5 2.5]);
figure();

retrox=[7.392e-6,8.58e-6];% base de tempo
indiceVetorl = find(and(dados(:,1)>=retrox (1),

dados (:,1)<=retrox(2)));% acha o vetor e indice onde estdo os valores

escolhidos no espaco tempo

novosdados_semDC = dados (indiceVetorl,2) -

mean (dados (indiceVetorl, 2));

Ts=dados (2, 1) -dados (1,1); S%$tempo

Fs=ceill (1/Ts);% frequencia de amostragem

N=length (indiceVetorl); % tamanho do vetor

NFFT = 2”nextpow2 (N);

X1=fft(novosdados_semDC,NFFT)/NFFT; % os dados estdo normalizados
freqgl=Fs/2*1linspace(0,1,NFFT/2+1) ;

plot (abs (X1))

figure();

plot (freql/1000000,2*abs (X1 (1:NFFT/24+1)), '*-k'")%multiplicado por 2
para compensar em energia

x1im ([0 5]); ylim ([0 0.65]);

smomento de segunda ordem
X=fft (novosdados semDC,NFFT) ;
X 1= abs(X(1:NFFT/2+1));
soma=sum (X 1 ((1:NFFT/2+1)));
normal=X 1/soma;

freg=freql';

elevado=freqg.”2;

m=sum (normal.*elevado)
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