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Tubos laminados sem costura de ago 9% niquel na condicdo temperado e
revenido vem sendo utilizados na industria petrolifera para reinje¢cdo de CO, nos pogos
de extracdo de petroleo, aumentando a produtividade e ndo despejando o gas na
atmosfera. Estas linhas operam em altas pressées (550 bar) e com presenca de COo,
umidade e pequenas quantidades de H.S (200ppm). Este trabalho tem o objetivo de
estudar a tenacidade a fratura de juntas soldadas de ago 9%Ni pelos processos GTAW
na raiz e reforco e GMAW no enchimento e acabamento, utilizando superliga de niquel
625 como metal de adigdo. Foram realizados ensaios de CTOD e de integral J no metal
de base, na junta soldada e na regido de grdos grosseiros da zona termicamente
afetada (GGZTA), nas condi¢cbes adversas que ocorrem no campo, sendo as mais
criticas: em ambientes contendo CO; e H.S Umidos e em baixas temperaturas (-90°C).
Além disso foram realizados ensaios de difracdo de raio x, analise microestrutural nos
microscépios 6tico e eletrdnico de varredura e um estudo da superficie de fratura, com
objetivo de entender os principais mecanismos de fratura que ocorreram neste aco. Os
ensaios de CTOD e J mostraram que a junta soldada e o metal de base obtiveram uma
elevada tenacidade e ndo foram susceptiveis a baixas temperaturas, mantendo
elevados valores de CTOD. No entanto quando testado na solugdo NACE A modificada
(99,8 CO- + 0,2 H2S), o material se mostrou susceptivel a fragilizagdo por hidrogénio
principalmente no metal de base, a ZTA mesmo sendo uma regido critica por sua maior
dureza, ndo sofreu grande fragilizacdo pelo fato de estar préxima ao metal de solda

austenitico.
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HYDROGEN INFLUENCE ON FRACTURE TOUGHNESS OF WELDED JOINT OF
9%NICKEL STEEL

Vinicius Santiago Fernandes

July/2018

Advisor: Joao da Cruz Payao Filho
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Rolled seamless pipes of 9% nickel steel in quenched and tempered condition
has been used in oil industry for reinjection CO; gas in oil pools, it is increasing the
productive and does not turn the gas into the atmosphere. These lines of reinjection
woks in a high pressure (550 bar) and with the presence of CO2, moisture and low
quantities of H,S (200ppm). This work aims to study the fracture toughness of 9%Ni steel
joints welding by GTAW in the root and GMAW in the filling using 625 nickel alloy as
weld metal. It was performed CTOD and J- integral tests in the base metal, in the welded
joint and in the coarse grains of the Heat Affected Zone (CGHAZ), in the adverse
conditions that occurred in the field, being the most critical in environments with CO and
H.S moisture and in low temperatures (-90°C) in the decompression occasion. In
addition, X-ray diffraction, microstructural analyses in optical and Scanning Electron
Microscope (SEM) and a study of the fracture surface with the objective of understanding
the main fracture mechanisms that occurred in this steel. The CTOD and J tests shows
that the weld joint and the base metal had a high toughness and it did not decrease with
low temperatures, the CTOD value continued high. However, when the material was
tested in modified NACE A solution (99,8 CO. + 0,2 H>S), the material shows to be
susceptible to embrittlement mainly in the base metal, although the HAZ is a critical
region because of its greater hardness, it did not suffer great embrittlement due to its

proximity to the austenitic weld metal.
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1.INTRODUCAO

Com a crescente exploracao de petréleo em regides severas, esta cada vez mais
requisitada a utilizacdo de materiais com elevada resisténcia mecanica, tenacidade e
resisténcia a corrosao.

Os acos com 9% niquel foram desenvolvidos na década de 40 tendo como uma
das suas principais caracteristicas as excelentes propriedades mecéanicas a
temperaturas criogénicas (em torno de -196°C). Por isso sua aplicacdo mais
convencional é o transporte e armazenamento de GNL (Gés Natural Liquefeito).
Atualmente este material vem sendo utilizado em alguns pocos de plataformas
petroliferas para reinjecdo de CO, com objetivo de aumentar a pressdo nos
reservatorios e a produtividade dos pogos, além de reduzir a emissdo de gases do efeito
estufa.

Além do bom aspecto econdémico comparando com os agos inoxidaveis. Os agos
9%Ni apresentam excelente tenacidade a baixas temperaturas, boa soldabilidade e alta
resisténcia mecénica, o que fez com que estes agcos se tornassem 0s principais
materiais utilizados nesta aplicagéo.

A operagéo de reinjecdo do CO2 nos reservatorios do pré-sal € critica, pois ela
ocorre em meios umidos com a presenga CO; e pequenas quantidades de H,S. Esse €
um meio corrosivo que aumenta muito os riscos de falha por trincas causadas pelo
hidrogénio. Existe ainda a possibilidade de ocorrer interrupcdo da reinjecdo de CO-
ocorrendo assim uma expansdo adiabatica, propiciando uma grande variacdo de
temperatura. Caso ocorra esta despressurizacao, estudos mostram que ha variacéo de
temperatura de operacéo de 40°C, para até -90°C exigindo entédo a selecdo de materiais
adequados para evitar fratura fragil em situacdes criogénicas e em pressdes de
operacgdo na ordem de 550 bar. A presenca de H,S, pode aumentar a suscetibilidade de
fratura fragil nesta condi¢cao ou causar o trincamento pela fragilizacao por hidrogénio.

Em resumo, a selecdo de materiais para ambientes com CO; deve considerar as
taxas de corrosdo e sua consequente perda de espessura, enquanto a selecdo de
materiais para ambientes com H,S deve considerar a resisténcia do material a
fragilizacdo pelo hidrogénio. Nao € comum se preocupar com a fragilizacdo em
ambientes que tenham apenas CO, mas o transporte de CO, com impurezas, tais como
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H2S e H,0, pode ser complicado, tendo em vista que a combinacdo destes elementos
pode causar a rapida deterioracdo da estrutura do tubo e causar falha catastrofica em
servico.

Umas das caracteristicas dos metais de estrutura cubica de corpo centrado
(CCC), como dos acos ferriticos € possuir transicdo ductil-fragil de temperatura bem
definida. A transicdo de temperatura ductil-fragil dos acos ferriticos tende a diminuir
consideravelmente ou até mesmo deixar de existir, quando se adiciona um percentual
igual ou superior a 9% niquel. Estas adi¢des reduzem muito o risco de ocorréncia de
fratura fragil, mesmo que o material esteja submetido a baixas temperaturas.

Apesar de se conhecer bem a resisténcia dos agos 9%Ni em baixas
temperaturas, nos Ultimos anos foram realizados estudos a fim de entender o
comportamento desse material em meios corrosivos, como na aplicacdo na industria de
Oleo e gas. Assim, o objetivo do presente trabalho é estudar a influéncia do meio acido
na tenacidade desse material em especial da Zona Termicamente Afetada (ZTA) por
ser uma regido que notoriamente costuma ter menor tenacidade, para tubos de aco
9%Ni soldados pelos processos Gas Tungsten Arc Welding (GTAW) nos passes de raiz
e refor¢o da raiz e Gas Metal Arc Welding (GMAW) no enchimento e acabamento, com
metal de adi¢céo de superliga de niquel 625.

Foram realizados ensaios de caracterizagdo microestrutural das juntas, de
microdureza e ensaios de tenacidade a fratura no metal de base, na ZTA e no metal de
solda em corpos de prova a temperatura ambiente, -90°C e em solucdo NACE A
modificada, para avaliar a tenacidade deste material nas diferentes situacdes que

podem ocorrer no campo.



2.REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Acos 9Ni aspectos gerais

O aco 9% niquel foi desenvolvido em 1944 no laboratério de pesquisa do The
International Nickel Company Inc. (INCO) e foi reconhecido pela American Society of
Mechanical Engineers (ASME) em 1952. Em 1962 foi demonstrado que ele possuia boa
tenacidade a temperaturas criogénicas para vasos de pressfes soldados, sem a
necessidade de um tratamento térmico pos soldagem [1].

Atualmente, os tubos fabricados com este aco seguem a norma ASTM A333 2
que abrange tubos laminados e soldados, para aplicagbes em baixas temperaturas.
Neste trabalho, foi utilizado o grau 8, da norma ASTM A333 2, que se refere a tubos
sem costuras com teores de niquel entre 8,4 e 9,6%. A composi¢do nominal destes a¢os

pode ser observada na Tabela 1.

Tabela 1 - Composicao quimica dos acos ASTM A 333 Gr. 8 2.

Elementos Carbono | Manganés | Fdsforo Enxofre Silicio Niquel
% em massa | 0,13 max 0,9max | 0,025max | 0,025max | 0,13-0,32 | 8,4-9,6

2.1.1 Metalurgia fisica dos acos 9%Ni

A influéncia do niquel pode ser melhor compreendida observando o diagrama de
equilibrio Fe-Ni (Figura 1). Nele, verifica-se que o aumento do teor de Ni diminui a
temperatura de transformacéo As, e que quando o teor de Ni é maior que 7%, a liga ndo
se transforma totalmente em ferrita no resfriamento a partir do campo autenitico, mesmo
quando alcanca temperatura ambiente. E importante observar que as transformacdes
de fase séo lentas a baixas temperaturas, de modo que as condi¢des de equilibrio

podem nao ser atingidas na préatica.
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Figura 1 - Diagrama de equilibrio Fe-Ni (Adaptado de [1]).
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Figura 2 - Diagrama de resfriamento continuo (TRC) do aco 9%Ni com composic¢ao
guimica e tamanho de grao semelhantes ao aco utilizado nesta dissertacéo.
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Pode-se observar pelos dois diagramas das Figura 1 e Figura 2 que a
transformacdo da austenita em constituintes difusionais, ferrita e perlita, é retardada
com o aumento de teor de Ni. As temperaturas de transformacdo destes acos séo
reduzidas, devido ao alto teor de niquel. A temperatura de transformacao da ferrita para
austenita no aquecimento (A;) esta situada entre valores de 550 e 590°C, que é muito
menor que a temperatura A; de um aco carbono convencional (723°C). Essas
temperaturas variam com a composi¢ao quimica. De fato, a A; destes acos é substituida
por um campo bifasico (austenita + ferrita). O niquel contribui para esta diminuig&o, pois
suprime a formacdo de ferrita/perlita. Assim, a microestrutura resultante tem alta
resisténcia e elevada tenacidade, devido a presenca de austenita remanescente estavel
e ferrita rica em niquel [1].

A ferrita se transforma totalmente em austenita entre temperaturas (As) de 660
e 740°C. A adicao de niquel também diminui as temperaturas de inicio e fim de
transformacdo martensitica (Mi e M, respcetivamente), que sdo, respectivamente,
320°C e 180°C, aproximadamente, nenhuma perlita € observada. Como a M; € baixa,
tem-se, apds o resfriamento da temperatura de austenitizagdo até a temperatura
ambiente é observavel a retengcdo de austenita instavel. Um tratamento térmico de
revenimento na regido a+y acima da menor temperatura critica permite que o niquel
estabilize essa austenita retida [3].

Na matriz revenida, pequenas quantidades de austenita reversa (de 5 a 15% em
volume) rica em carbono e em niquel, se mantém estavel mesmo a temperaturas
criogénicas. Diversos trabalhos, relatam que a maior contribuicdo da austenita reversa
na melhoria da tenacidade advém do sequestro das impurezas no seu interior as
retirando da matriz, aumentando a tenacidade intrinseca da martensita [4, 5, 6, 7].

A presenca de austenita em temperaturas ambiente e criogénica neste aco pode
ser explicada, parcialmente, pela composi¢cao quimica deste constituinte. Fultz et al. 8
analisaram a composi¢do quimica da austenita reversa no aco 9%Ni temperado a
diferentes condi¢cbes (temperatura de 590 °C e tempo variando entre 1 e 100h) e
observaram que os teores de carbono e de niquel na austenita sdo maiores que 0s
teores destes elementos na martensita. Os autores [8] foram além e perceberam,
através de andlise de varredura em microscopia eletrénica de transmissédo (MET), que
ha um gradiente de teor de niquel na austenita, devido a baixa difusibilidade deste
elemento neste microconstituinte. Enquanto a regido periférica da austenita fica

enriquecida em niquel, o interior fica com teor menor deste elemento.
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A Figura 3 mostra o gradiente da quantidade de niguel na austenita, na interface
austenita/martensita e na martensita. O enriquecimento da austenita com outros
elementos além de carbono e niquel, como manganés, cromo e silicio, provoca o
abaixamento da temperatura de inicio de transformac&o martensitica.

De acordo com Fultz et al. [8], a temperatura de inicio de transformacao
martensitica da austenita enriguecida nestes elementos iria de 561°C para 70°C. Porém,
com aumento do tempo de revenimento de 1h para 100h, ndo foi observado grande
variacdo da composi¢do quimica da austenita. E é conhecido que a estabilidade da
austenita cai drasticamente com aumento do tempo de revenimento. Portanto, os
autores concluiram que ha também fatores microestruturais que explicam a estabilidade

da austenita.

20
2 gES T
G 10} Austenita * Martensita -
(ot%)
* - : ] 1
: “31 i : -
0 1 1 1 1 1
=1000 0 000

Distancia da interface (&)

Figura 3 - Dados analiticos proveninetes de analise STEM de perfil de concentragcdo
de niquel na interface austenita/martensita. Os dados do grafico foram retirados ao
longo da linha apresentada na fotografia de microscopia eletrénica de transmisséo de
campo claro (Adaptado de [8]).
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Fultz e Morris [9] analisaram a estabilidade mecéanica da austenita e propuseram
que esta estabilidade estd associada com a acomodacdo das deformactes
provenientes da transformacdo y—a. Em suas observagdes os autores analisaram a
presenca de alta densidade de discordancias quando a austenita se transformava em
martensita. Esta alta densidade de discordancia € gerada para acomodar as
deformacdes provenientes da transformacao y—a. A energia necessaria para criar e
mover estas discordancias depende das caracteristicas da estrutura destes defeitos,
primeiramente o numero de discordancias e o seu arranjo. Os diferentes tipos de
estruturas de discordancias formadas ao redor de pequenas e grandes particulas que
irdo se transformar sdo responsaveis pela mudanca da estabilidade mecénica da
austenita & medida que este microconstituinte cresce. Os autores observaram que as
discordancias localizadas ao redor das particulas maiores se moviam para distancias
maiores no interior da martensita revenida, e sugeriram que estas estruturas forneciam
acomodacao de deformagdo com menor nimero de discordancias. Portanto, quando
particulas maiores se transformam, elas necessitam de menor quantidade de energia
para gerar as discordancias necessarias para acomodar as deformacgbes, e a

transformacé&o ocorre de maneira mais facil.

2.1.2 Tratamento térmico e microestrutura durante a fabricacao

Tratamento térmico é o aquecimento ou resfriamento controlado aplicado as
ligas metalicas com a finalidade de alterar suas propriedades fisicas e mecanicas sem
alterar a forma do produto final. Normalmente, os tratamentos térmicos utilizados em
acos com adicao de niquel visando aumentar a sua tenacidade em temperaturas
criogénicas sao: (QLT-Quenching Larmellarizing Tempering), témpera, témpera
intercritica e revenimento, (QT-Quenching Tempering); témpera e revenimento, NNT-
Normalizing Normalizing Tempering); dupla normalizacdo e revenido e (DQT- Direct
Quenching Tempering); resfriamento brusco ap6s cementacao e revenido [1, 10].

Estes acos sdo padronizados pela ASTM, tendo os tratamentos térmicos mais
comuns para o0 aco 9%Ni de NNT e QT. Para tubo sem costura utiliza-se a norma ASTM
A333 Gr. 8 [2] que utiliza estes dois métodos de tratamento térmico para produgéo do

produto final. Estas normas especificam a forma do produto, a composi¢do quimica, 0s



tratamentos térmicos, as propriedades mecanicas requeridas entre outras
especificacdes.

Na dupla normalizac&o seguida de revenimento - a primeira normalizacao é feita
mantendo a peca a 900 £15°C com duracgéo de no minimo 2,4 min por mm de espessura
da parede do tubo, sendo o tempo minimo de 15 min de tratamento, em seguida é feito
o resfriamento ao ar. Na segunda normalizacdo, o tubo € reaquecido até atingir a
temperatura uniforme de 790 = 15°C, e tem a mesma condi¢cdo de resfriamento da
primeira normalizacdo. Em seguida realiza-se o revenimento, onde o tubo é reaquecido
e mantido a temperatura uniforme entre 565 e 605°C, por 2,4min por mm de espessura.
O resfriamento final pode ser feito ao ar ou em témpera em agua, no entanto a taxa de
resfriamento n&o pode ser inferior a 165°C por hora [1].

Ao final das normalizag8es, a microestrutura é predominantemente martensitica
e bainitica com dureza média de 400HV. Durante o revenimento, ocorre a reversao de
fases que estdo no regime metaestaveis em 10 a 15% de austenita, além também da
ferrita rica em niquel que permanece estavel apés o resfriamento. A austenita reversa
contribui para alta tenacidade a temperaturas criogénicas [1].

A segunda rota é a témpera seguida de revenimento, na qual o material é
austenitizado a temperatura uniforme entre 800 e 925°C e temperado em agua. O
revenimento ocorre assim como na rota de NNT. A Figura 4 ilustra a microestrutura final
obtida pela témpera e revenido, martensita revenida (ferrita + carbonetos) e 10 a 15%
de austenita. A microestrutura formada a partir da témpera é em sua maioria
martensitica, podendo ter também a presenca de bainita e austenita retida. Apos o
revenimento surge a austenita revertida e a ferrita com alto teor de niquel obtida da

decomposi¢édo da martensita [1].



Figura 4 - Microestrutura do 9%Ni ap0s tratamento térmico de témpera e revenido [1].

2.1.3 Influéncia do niquel na temperatura de transicao ductil fragil

Uma Pesquisa realizada na INCO que variou o teor de niquel em acos baixo
carbono revelou que a temperatura de transicao ductil fragil (TTDF) ndo existe acima de
13% de niquel. A Figura 5 apresenta o efeito do teor de niquel sobre o teste de
resisténcia ao impacto Charpy V - notch de agos de baixo carbono contendo de 0 a 13%
Ni a partir da temperatura ambiente até -200°C (-328°F). A combinacao do teor de niquel
e tratamento térmico foi encontrada para fornecer a 6tima tenacidade e resisténcia
mecanica nestes agos [11].
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Figura 5 - O efeito da quantidade de niquel no teste de impacto Charpy V-notch de
acos normalizados com baixo teor de carbono (Adaptado de [1]).

A austenita reversa, formada no revenimento dos acos 9%Ni, permanece estavel
mesmo a temperaturas de -196°C, mantendo assim alta energia de impacto nesta
condi¢cdo, o que ndo ocorre nos demais a¢cos martensiticos com teores de niquel mais
baixos. A austenita atua no sentido de absorver os carbonetos fragilizantes da matriz
até que todos os carbonetos sdo convertidos em austenita estavel e uma maxima
tenacidade é oferecida [12, 6 ].

A Figura 6 apresenta uma representacdo esquematica do grafico energia
absorvida em funcdo da temperatura obtido através de ensaios Charpy, onde pode-se
observar que materiais com estrutura CFC apresentam uma alta energia absorvida que
se mantém praticamente constante com a variacdo da temperatura. Materiais de alta
resisténcia mecanica geralmente apresentam baixa energia de impacto, independente
da temperatura. J4 a resisténcia ao impacto de materiais com estrutura CCC é muito
influenciada pela temperatura, sendo que a fratura em altas temperaturas de teste
produz um platd na energia absorvida, geralmente conhecido como patamar superior,

que é criado por uma fratura com comportamento ddctil. A energia absorvida na fratura
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cai muito com o decréscimo da temperatura, até que um patamar inferior de energia é

atingido, onde um comportamento de fratura fragil ocorre.

Materiais CFC

e

Materiais de baixa
resisténcia mecanica (CCC)

Energia absorvida —

/7 Materiais de alta resisténcia mecinica

Temperatura ——=

Figura 6 - Representacdo esquematica da influéncia da temperatura nos valores de
tenacidade ao impacto (Adaptado de [13]).

A baixa habilidade de uma estrutura ferritica CCC se deformar plasticamente em
baixas temperaturas € atribuida a dificuldade das discordancias do tipo hélice em
escalar para outro plano de deslizamento. As discordancias em hélice ficam restritas ao
seu plano de escorregamento, ndo conseguem contornar obstaculos,
consequentemente ndo contribuem para o mecanismo de movimentacdo de
discordancias, necessario para que ocorra a deformacgéo plastica. A inabilidade de
discordancias do tipo hélice em mudar de plano de deslizamento pode ser atribuida as
assimetrias nas estruturas do nucleo de discordancias que se desenvolvem em baixas
temperaturas e a segregacao de atomos de impureza nos nucleos de discordancias [14].

A Figura 7 apresenta as curvas de transi¢cao ductil-fragil para o aco 9%Ni apos
0s tratamentos térmicos de témpera e revenido (QT) e dupla normalizacao e revenido
(NNT). E possivel observar que o tratamento térmico QT garantiu, para as amostras
com entalhe tanto no sentido longitudinal quanto no sentido transversal, valores de
energia absorvida a -100°C préximos daqueles encontrados para 0 patamar superior.
Ambos os tratamentos térmicos NNT e QT obtiveram valores superiores aos requeridos
pelas normas ASTM A353 e A553 [1].
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Figura 7 - Energia absorvida no teste de impacto Charpy em funcdo do tratamento
térmico realizado no aco 9 %Ni (Adaptado de [1]).

2.2 Soldagem dos agos 9%Ni

Os agos com teores de 9% de niquel possuem excelente soldabilidade, ndo sé&o
suscetiveis a trincas e apresentam peguena ou nenhuma deterioracao das propriedades
com aportes de calor normalmente utilizados durantes os procedimentos [12].

Em geral, os efeitos deletérios da soldagem podem ser atribuidos a os seguintes
fatores: tipo de metal de adig&o, microestrutura da Zona Termicamente Afetada (ZTA),
nivel de tensdes residuais e descontinuidades geométricas, bem como defeitos e
concentradores de tensdes [12].

Acos ligados ao niquel duplamente normalizados ou temperados e revenidos
devem ser soldados com aporte de calor limitado devido ao risco de fragilizagdo. A
fragilizacdo pode ocorrer nos acos com teores de 3 a 9% de niquel, principalmente
devido ao consideravel crescimento de grdo na zona contigua ao corddo de solda [12].

A literatura sobre a soldagem dos acos 9%Ni apresenta varias recomendacdes
para os procedimentos de soldagem a depender dos requisitos de resisténcia e
tenacidade, entre outras consideracdes. A Tabela 2 apresenta as condigdes tipicas para
recomendacdes de procedimento de soldagem, com base no cédigo de projeto,

literatura e recomendacdes especiais para a utilizacdo em linhas de CO; [15].
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Tabela 2 - Recomendagtes de soldagem (Adaptado de [15]).

Recomendacao
Condigdo de soldagem Norma ASME Literatura ) ¢
especial
Metal de solda Nao especificado Liga de Ni AWS A5.11/A5.14
NiCrMo-3
Pré-aquecimento 10°C N3o N3o
minimo
Aporte de calor N3o especificado Maximo 2,0 Kj/mm | Maximo 2,0 Kj/mm
TTPS Espessura >51mm Espessura > 35mm Nao requerido
Temperatura do TTPS Quando requerido Similar a norma N3o mencionado
552°C a 585°C
Critério de aprovacio Mesmo do metal de Mesmo do metal Mesmo do metal de
das propriedades base de base base

A maior preocupacao do ponto de vista da fabricacdo de tubos para as linhas de
CO. é o comportamento das soldas em termos de resisténcia mecéanica, uma vez que
os consumiveis de soldagem utilizados, normalmente tendem a ter menor resisténcia
do que o metal de base. Considerando que a tenacidade é a principal propriedade que
faz com que esta liga seja escolhida, o metal de solda composto por liga de niquel é o
mais recomendado, uma vez que o metal de adicdo apresenta melhor tenacidade do
gque o metal de base e € um pouco menos resistente [15].

A resisténcia a corrosao € um outro fator importante a ser considerado neste tipo
de junta soldada, uma vez que usando um metal de enchimento de liga de niquel, pode
ser gerado um par galvanico em regides ao redor da solda de raiz (exposta ao ambiente
com H»S) e isto pode acelerar a corrosédo e criar uma condic¢ao localizada para geracao
de hidrogénio. Para ligas ndo resistentes a corroséo isto é muito critico e deve
necessariamente ser investigado. Para uma liga ndo inoxidavel, estas condi¢cdes devem
ser pelo menos consideradas nos ensaios [15].

Os processos mais utilizados para soldagem de acos 9%Ni s&o eletrodo
revestido (SMAW), MIG/MAG (GMAW), arco submerso (SAW) e TIG (GTAW). Por ser
um processo pouco produtivo, 0o GTAW é mais utilizado no passe de raiz pois, além de
ser um local de dificil acesso exige maior qualidade por estar em contato direto com o

fluido que passara na tubulagéo [12,16].
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Durante a soldagem do aco 9%Ni pode ocorrer sopro magnético. A combinacéo
de técnicas utilizadas na fabricacdo do aco mais a manipulacdo do campo magnético
em torno do arco elétrico, sdo préaticas universais utilizadas para evitar esse problema.
O metal de base ndo pode ser manipulado com eletroima e tem que ser desmagnetizado
até que o magnetismo residual figue menor do que 50 Oersted para ndo haver sopro
magnético na soldagem. Se mesmo assim houver sopro magnético, entdo ele pode ser
eliminado usando um dos metais de adicdo de liga de niquel desenvolvidos para

soldagem com corrente alternada, ao invés de corrente continua [16].

2.2.1 Metalurgia fisica da soldagem

Na soldagem multipasses, diferentes regiées da junta podem ser submetidas a
ciclos térmicos multiplos. Assim, a estrutura resultante € mais complexa devido a
influéncia de cada passe sobre as zonas fundidas e termicamente afetadas originadas
nos passes anteriores [17]. A Figura 8 mostra um ciclo térmico caracteristico do
processo de soldagem e a Figura 9 ilustra um perfil de uma solda com passe Unico e
multipasses. Onde, Tp é a temperatura de pico, Tf € a temperatura de fusdo do material
e Tc € a temperatura critica para ocorrer uma transformagdo microestrutural ou de

propriedades significativas no material.

lTp
Tf

1c

T___cBefc v

Figura 8 - Ciclo térmico de uma solda mostrando as temperaturas de pico em cada
regiao [17].
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(a)

Figura 9 - Perfil de uma solda com (a) um passe (b) multipasses [17].

Na soldagem a arco elétrico de um Unico passe, a regido da ZTA é geralmente
dividida em quatro zonas, em funcao da temperatura atingida durante o ciclo térmico da
soldagem. Zona de gréaos grosseiros (GG ZTA) caracterizada por uma temperatura de
pico entre 1100 — 1450°C, zona de graos finos (GF ZTA), regido onde a temperatura do
ciclo térmico se encontra entre Ac3 e 1100°C, zona intercritica (IC ZTA), onde a
temperatura que atinge a ZTA estd entre Acl e Ac3 e zona subcritica (SC ZTA), caso
ocorra alguma alterag@o na microestrutura em temperaturas abaixo de Ac1 [18].

Em simulacéo feita com simulador fisico de ciclos térmicos (metal termal cycle
simulator, MTCS), foi reproduzido uma soldagem multipasses de um aco 9%Ni QLT. Os
autores [10] explicam que os grdos grosseiros gerados durante o primeiro ciclo de
soldagem sofrem alteragfes microestruturais durante o segundo ciclo de soldagem, e
dividiram esta regido em 4 (quatro) diferentes subzonas, de acordo com a temperatura
maxima a qual sdo aquecidas durante a soldagem do passe subsequente, onde:

GGGG ZTA ou apenas GG ZTA, subzona de gréos grosseiros inalterada, é a
regido reaquecida bem acima da temperatura (Ac3) especifica de crescimento de gréo
ou nédo reaquecida;

GGGF ZTA, subzona de grdos grosseiros supercritica, € a regiao reaquecida
pouco acima de Ac3;

GGIC ZTA, subzona de gréos grosseiros intercritica, é a regido reaquecida entre
Acl e Ac3;

GGSC ZTA, subzona de graos grosseiros subcritica, € a regido reaquecida
abaixo de Acl, que tem gréos grosseiros pelo fato de nado ter havido refino da
microestrutura.

Entre as varias regides reaquecidas da ZTA, as regibes GG ZTA e ICGG ZTA
sdo as mais importantes pela sua influéncia nas propriedades mecénicas da ZTA. Estas

podem, em alguns acos, criar regides de baixa tenacidade conhecidas como zonas
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frageis localizadas (LBZ- Localized Brittle Zone). Geralmente a temperatura de pico
associada a um terceiro ciclo térmico ndo ultrapassa cerca de 500°C, ndo alterando,
portanto, a microestrutura da ZTA de uma forma importante [18].

A Figura 10 mostra, esquematicamente, essas regides formadas pelo

reaguecimento da ZTA.

1400 *C
Acy

LY GGEC ZTA

i
AN
AVAS

GGIC ZTA

GGGF ZTA

GG ZTA

Figura 10 - Subzonas que podem formar na regido de gréos grosseiros da ZTA na
soldagem multipasse (Adaptado de [19]).

Estudos realizados por Nippes e Balaguer [6] em acos 9%Ni temperados e
revenidos mostraram que apesar de ter ocorrido uma peguena perda de tenacidade em
regides onde houve crescimento de grdo na ZTA, fendmeno comum em procedimentos
de soldagem, esta ndo desqualifica 0 ago para suas aplica¢des. A Figura 11 apresenta
a modificagdo da dureza e valores de energia absorvida no ensaio Charpy-V para 0s
acos 9%Ni soldados pelo processo SMAW com metal de adi¢cdo de liga niquel-cromo
625. E possivel observar que a dureza aumenta na regido proxima ao cord&o de solda,
0 que era de se esperar, pois nestas regides ha a formacao de martensita. Note que o
ensaio de Charpy-V, a direita, apresenta valores superiores aos 34J requeridos por
norma ASTM A353 e A553 [1]. A regido com aumento de tenacidade é a regido de refino

de gréo.
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Figura 11 - Modificagédo de propriedades mecéanicas dos acos 9%Ni ao longo da zona
termicamente afetada (Adaptado de [16]).

A microestrutura da ZTA dos acos 9%Ni é diferente daquela do metal de base e
varia de local para local, pois depende da temperatura de pico e da taxa de resfriamento.
Em geral, a regido de graos grosseiros adjacente a linha de fusdo apresenta maior
degradacao de propriedades, pois ela é totalmente austenitizada e apresenta o aumento
de grédo mais significativo [11].

A tenacidade ao impacto da ZTA pode cair 50% durante a soldagem, mas um
tratamento térmico poés-soldagem a 600°C seguido de resfriamento rapido pode
aumenta-la [11].

Nippes e Balaguer [6] apresentaram ainda uma evolugdo microestrutural de
regibes da ZTA do aco 9%Ni atraveés de simulagbes de tratamentos térmicos com o
equipamento Gleeble Machine. As temperaturas criticas Ac1, Ac3 e Ms (inicio de
transformacéo martensitica) foram avaliadas, em taxa de aquecimento alta (350°C/s) e
taxa de resfriamento baixa (3°C/s), através de dilatometria. As temperaturas
encontradas foram Ac1 igual a 618°C, Ac3 igual a 666°C e Ms igual a 354°C. A regido
onde atingiu 1000°C, apesar de ser a regido de refino de grdos, também obteve
resultados de energia absorvida em Charpy V baixos devido a formacao de martensita
nao revenida. Regifes que atingiram 500°C ndo apresentaram mudancas significativas
no impacto Charpy V, apesar da quantidade de austenita reversa ter diminuido.

Os resultados obtidos por estes pesquisadores estdo mostrados na Tabela 3 e;
a energia de impacto em funcéo da temperatura, na Figura 12.

Com base nestes resultados, ndo fica tdo evidente que seja necessario se ter
um tratamento de revenimento apos a soldagem para restaurar a tenacidade da ZTA

transformada. Além disso, o revenimento também pode ser feito durante a soldagem
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multipasse se o aporte térmico for controlado, de forma que os passes anteriores sédo
revenidos pelos subsequentes. Deve-se notar, contudo, que embora a tenacidade da
ZTA do aco 9%Ni soldado degrade, quando comparada com a do metal de base, os
valores dela ainda séo superiores ao minimo exigido nas especificacdes e normas. Por
esta razdo, equipamentos soldados feitos com este aco, podem operar com uma boa

margem de seguranca [1].

Tabela 3 - Tamanho de grao, quantidade de austenita reversa, dureza (HRC) e
microdureza (HV0,2) para ago 9% tratado termicamente em Gleeble [6].

Tratamento térmico Tamanho de | Austenita | Dureza | Microdureza
grao (ASTM) | retida (%) (HRC) (HVO0,2)
Como recebido 9 9,4 +0,3 20-21 256
ZTA 500°C 9 3,9 £0,6 23 255
ZTA 1000°C 11-12 <1,0 37 -38 367
ZTA 1300°C 4-5 2,9+0,1 36 353
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Figura 12 - Influéncia da temperatura de pico na energia de impacto: (a) material de
base; (b) 500°C; (c) 1000°C; (d) 1300°C (Adaptado de [6]).

Zeemann e Emygdio [15] analisaram a influéncia do tratamento térmico pos
soldagem nas propriedades mecéanicas e metallrgicas de um tubo sem costura de ago
9%Ni (temperado e revenido) de 8 "(diametro nominal) 1 ¥2" de espessura que satisfaz
a ASTM A 333 Grau 8. Foram realizadas soldas multipasses de topo usando metal de
enchimento NiCrMo-3 (liga UNS N06625), sendo GTAW na raiz e no reforco e GMAW
pulsado para enchimento e acabamento. O aporte de calor variou de 0,6 a 1,2kJ/mm,
sem pré-aquecimento, mas controlando a temperatura maxima interpasse em 150°C. O
tratamento termico pds soldagem utilizado (TTPS) por eles foi conduzido a temperatura
de 540°C por 4 horas, um valor um pouco abaixo do encontrado pela norma, uma vez
que a espessura utlizada ndo necessita de TTPS segundo a norma ASME.

Os resultados obtidos para as microestruturas em diferentes regides com e sem
TTPS séo apresentados na Figura 13. Para revelar a microestrutura foi utilizado ataque

guimico com Nital 2%. As Figura 13 (A), (B) e (C) apresentam as microestruturas como
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soldado. Ja as Figura 13 (D), (E) e (F) apresentam as microestruturas resultante do
tratamento térmico pds-soldagem [15].

o . D-aposTTPS
ZTA grao grosseiro apos

B- como soldado

C- como soldado : - apds TTPS -

Metal de base

Figura 13 - Microestruturas da junta soldada de tubo grau 8 ASTM A333, (A, Be C)
como soldado e (D, E e F) apés TTPS atacada com nital (Adaptado de [15]).

A regido préxima a linha de fusdo apresenta gréo grosseiro martensitico e altos
valores de dureza na condic¢éo soldada. Utilizando o tratamento térmico pos soldagem,
a estrutura se transforma em martensita revenida (ferrita+carbetos) e o nivel de dureza
€ reduzido. Se o nivel de dureza maximo aceitavel para o metal de base da junta soldada
for de 22HRC, as recomendacdes para a utilizacdo deste material sem TTPS devem ser
avaliadas [15].
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Na zona intercritica, € esperado regifes de austenitizacdes parciais, as regides
escuras a esquerda da Figura 13 B (como soldada) sdo formadas com uma maior
guantidade de austenita retida do que o restante da junta. Depois do tratamento térmico
pos soldagem Figura 13 E, a transformacéao de fase ndo pode ser facilmente prevista: a
regido podera ser parcialmente transformada em martensita, podera ter austenita retida
ou podera ocorrer precipitacdo a depender da estabilidade quimica desta austenita [15].

No entanto a microestrutura do metal de base para a condi¢cdo soldada e depois
do TTPS ndo apresenta nenhuma diferenca metalografica. Porem, os resultados de
dureza obtidos por eles sugerem que alguma mudanga ocorreu durante o tratamento
térmico pés soldagem, pois 0 mesmo ficou mais macio. Essa reducéo da dureza pode
ser relacionado ao super-revenimento no qual ocorre uma precipitagcdo ou a reversao
da austenita [15].

Segundo documento do IIW [12], estes acos normalmente ndo sao pré-
aquecidos na soldagem, porém é preciso controlar a temperatura interpasse da
soldagem, em aproximadamente 50°C. Segundo Welland [20] a temperatura interpasse
maxima deve ser 100°C, pois uma temperatura maior acarretaria em perda de
resisténcia mecanica e tenacidade, devido ao crescimento de carbonetos, aumento de
tamanho de gréo e espagamento interdendritico. J& de acordo com TWI os agos 9%Ni
precisam de pré-aguecimento de apenas 10°C, pelo fato destes acos possuirem uma
guantidade consideravel de austenita (cerca de 10%), eles podem absorver mais
hidrogénio e, ainda, como o metal de adicdo é de liga a base de niquel (100%
austenitico), o metal de solda absorve bastante hidrogénio [21].

A fim de evitar o excessivo crescimento de gréo da zona termicamente afetada
pelo calor (ZTA) e a reducdo da tenacidade, o aporte de calor maximo deve ser
controlado a 2,0 kJ/mm para grandes espessuras, apesar de alguns fornecedores
recomendem um maximo de 1,5 kJ/mm [15].

Embora este material apresente um elevado limite de escoamento, e que
existam tensdes residuais elevadas associadas as juntas soldadas, ele s6 necessita de
tratamento térmico pds-soldagem (TTPS) para espessuras superiores a 51 mm, de
acordo com a norma B 31.3. E mencionado que, devido ao baixo teor de carbono, a
ZTA, mesmo sendo formada essencialmente de martensita ndo revenida, apresenta a
tenacidade requerida [15].

E importante reforcar que sendo a estrutura martensitica de baixo carbono a

zona afetada pelo calor (ZTA) da junta soldada pode apresentar a tenacidade requerida
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guando avaliada pelos testes mecénicos tipicos, mas as tensdes residuais (geradas
pelo aguecimento localizado) e as tensdes internas martensiticas podem nao ser
compativeis com um ambiente carregado de hidrogénio. Quando necessario, o TTPS é
conduzido a temperaturas entre 552 e 585°C com tempo de 2,4 min a cada mm de
espessura e taxa de resfriamento maior que 167°C/h [15].

As trincas, defeitos mais recorrentes ao metal de solda neste acgo, estédo
associadas ao tipo de metal de adi¢céo utilizado, que, se for austenitico podem ocorrer
trincas de solidificacdo ou liquefacédo, se for ferritico, estdo propensos a ocorréncias de
trincas a frio [12].

Segundo o documento do IIW [12] a trinca a quente de liquefacdo: € um possivel
problema somente se houver grande quantidade de sulfetos de Ni. Este sulfeto tem
baixa temperatura de fusdo (aprox. 950°C), se dissolve em parte da ZTA e penetra no
contorno de gréo, podendo ser a razao metallrgica da trinca de liquefacdo. Como o ago
9%Ni tem poucas impurezas, seu teor de enxofre € muito baixo (em torno de 0,002-
0,006%), de modo que provavelmente ndo tem sulfeto.

A trinca a quente é um problema que pode ocorrer quando se usa metal de
adicdo a base de liga de niquel pois ele se solidifica como austenita, mesmo quando ha
grande diluicdo do metal de base [11].

Nao foi relatada, até o presente momento, a ocorréncia de trinca a frio na ZTA
de aco 9%Ni, pois, devido ao fato do metal de base conter uma porcdo de austenita,
esta absorve o hidrogénio difundido, prevenindo, assim, o aparecimento deste tipo de
trinca [12].

N&o é reportado na literatura a ocorréncia de trincas de reaquecimento em juntas
soldadas de aco 9%Ni. Isto se deve ao fato da matriz de ligas de niquel serem
extremamente ddcteis, mesmo a temperatura de alivio de tensdes [12].

Os acos 9%Ni ndo sdo sensiveis a corrosao sob tensdo em ambientes alcalinos
ou com alta concentracdo de cloreto, no entanto em ambiente com H.S deve ser

estudada a corroséo sob tenséo (SCC) desse material [12].

2.3 Mecanica da Fratura

As falhas em estruturas de engenharia podem ser divididas entre dois tipos:
dominadas por deformacéo plastica (colapso plastico) ou dominadas por fratura. Para

ambos casos, os defeitos nos materiais tém papel fundamental nesses acontecimentos.
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Porém, de maneiras distintas, ja que as falhas ocasionadas por fratura estao associadas
a defeitos macroscopicos, especialmente trincas, podendo de originar durante os
processos de fabricacao, utilizacdo da estrutura ou até mesmo em fase de projeto [22].

Os tipos de fratura que ocorrem nos materiais metalicos sao divididos em duas
classes: fragil e ductil. A fratura fragil € um processo que envolve pouca dissipacao de
energia, ocorre de forma subita com grande velocidade de propagacdo da trinca,
podendo levar a falha catastrofica, ou seja, com pouca ou nenhuma deformagéo plastica
antes do material fraturar. Por outro lado, a fratura ductil € um processo em que uma
grande quantidade de dissipacéo de energia estd associada a uma grande deformacao
plastica antes que ocorra a instabilidade da trinca, consequentemente, o crescimento
da trinca se da da forma mais lenta devido ao encruamento que ocorre na regiao da
ponta da mesma [23].

A principal ideia desta area de estudo é de entender mais profundamente os
mecanismos e propriedades dos materiais envolvidos na fratura, tentando explicar
porque materiais podem falhar mesmo sobre condi¢cbes de carregamento relativamente
baixas e analisar o desenvolvimento das tensdes nas regifes préximas de defeito,
principalmente trincas. O objetivo da mecanica da fratura € determinar se um defeito ira
ou ndo levar a fratura catastrofica para tensées de servigo, além de determinar o grau
de seguranga de um componente trincado [24, 25].

A abordagem em um projeto tradicional de engenharia baseia-se em evitar
falhas por colapso plastico, ou seja, leva em consideragéo apenas a tensdo atuante
como critério de aceitacdo, sendo um material aceito quando as tensdes atuantes sdo
menores do que as tensbes de escoamento ou maximas. Por outro lado, a abordagem
da mecénica da fratura considera além da tensdo aplicada, o tipo de descontinuidade
existente e a tenacidade a fratura do material, somando-se a isso também a interacéo
com o meio de trabalho (presenca de hidrogénio, a temperatura, o pH). A mecénica da
fratura quantifica a combinagdo critica entre essas varidveis conforme mostra o

esquema da Figura 14 [24, 25].
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Figura 14 - Fluxograma fatores que influenciam na mecéanica da fratura.

A tensdo aplicada, o tamanho de trinca e a tenacidade a fratura sdo variaveis
interdependentes e para a fratura ocorrer deve haver uma conjuncao critica desses
fatores. Quando a for¢ca motriz for igual ou maior do que a resisténcia do material,
ocorrera a fratura [23, 25]. A mecéanica da fratura fornece ferramentas matematicas que
possibilitam a andalise de defeitos permissiveis. Ela fornece os conceitos e equacdes
utilizadas para determinar como as trincas crescem e 0 quanto elas podem afetar a
integridade das estruturas. A mecénica da fratura divide-se em:

> Mecanica da Fratura Linear-Elastica (MFLE)

> Mecanica da Fratura Elasto-Plastica. (MFEP)

A teoria da MFLE, possui aplicabilidade limitada a materiais relativamente frageis
ou que apresentam deformacdo plastica confinada em uma pequena regido na ponta
da trinca, ja quando durante o processo de fratura o material apresenta uma grande
plasticidade deve-se utilizar a metodologia da MFEP. Conforme mostra a Figura 15
podemos notar que a espessura é um fator fundamental ao se classificar o estado de
tensdes na ponta da trinca (triaxial ou biaxial) e o regime sob o qual ela esta sendo
submetida (MFLE ou MFEP) [22, 25].
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Figura 15 - Influéncia da espessura na tenacidade (Adaptado de [19]).

Existem métodos padronizados para a determinacao da tenacidade a fratura sob
condi¢cbes de deformacéo plana (Kic). Esses parametros séo validos quando o tamanho
da zona plastica a frente da ponta da trinca é pequeno [24].

Para materiais que apresentam uma parcela significativa de plasticidade antes
do crescimento estavel da trinca, os métodos de Kic ndo sédo mais aplicaveis.
Normalmente, esse comportamento estid presente na maioria das aplicagcdes
estruturais. Sob tais situacdes, a MFEP utiliza outros métodos para lidar com relagdes
ndo lineares entre o campo de tensdes e o de deformagdes, como, por exemplo, o
CTOD (Crack Tip Opening Displacement) e a integral J. Tais parametros quantificam a
capacidade de deformacao localizada a frente da ponta da trinca, sendo também
padronizados [25]. Esses ensaios sdo normalizados segundo as normas BS 7448-1[26],
BS 7448-2 [27], ISO 12135 [28], ISO 15653 [29], e ASTM E1820 [30].

Neste trabalho a metodologia utilizada vai ser a MFEP por se tratar de um
material muito tenaz, cuja as caracteristicas se enquadram nesta metodologia. Os
ensaios seguiram as normas a BS 7448 parte 1 [26] e 2 [27], ASMT E1829 [30].

2.3.1 Mecanica da fratura linear eléastica (MFLE)

Antes de introduzir o conceito de fator de intensidade de tensdes (K) € importante
observar que o crescimento de uma trinca pela agéo de tensfes aplicadas pode ocorrer
segundo trés modos bésicos, ou mediante uma combinac&o dos mesmos. A Figura 16
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ilustra esses modos. No modo | a tensédo trativa € aplicada no sentido perpendicular ao
plano da trinca. No modo |l a tensao cisalhante é aplicada no plano da trinca, no plano
da chapa. No modo Il a tensao cisalhante é aplicada no plano da trinca, no sentido

perpendicular ao plano da chapa.

" .
'

Meodo | Modo |l Modo il

Figura 16 - Representacéo dos trés modos de carregamentos aplicaveis a uma trinca
(adaptado de [24]).

O modo | de fratura, ocorre quando a tenséo principal aplicada é normal ao plano
da trinca, tipo de carregamento mais comum. Uma estrutura trincada pode ser
submetida aos modos bésicos de fratura de forma separada ou através de algumas
combinagdes entre dois ou dos trés tipos [24].

A Mecanica da Fratura Linear Elastica apresenta duas abordagens para a
fratura. A primeira é baseada no balanco energético, proposto por Griffith e
posteriormente modificado por Irwin e Orowan, o qual estabelece a condi¢cdo necessaria
para a fratura. JA4 a segunda foi desenvolvida por Irwin em 1957 para descrever a
intensidade do campo elastico na regido préxima a ponta da trinca. Porém ambas as
abordagens sdo equivalentes, uma vez que Irwin estabeleceu uma relagcdo simples
entre esses dois parametros. Essas abordagens, por serem baseadas na elasticidade
linear, toleram uma quantidade muito limitada de deformag&o plastica durante o
processo de propagacao da trinca, o que impossibilita a aplicacdo da MFLE na maioria

dos materiais utilizados atualmente nas estruturas industriais [22,24].
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A primeira abordagem baseada na analise proposta por Griffith, para o caso de
uma trinca vazante centralizada em uma chapa infinita de um material extremamente
fragil, Irwin definiu a taxa de liberac&o de energia potencial por unidade de comprimento
da trinca (G), conforme Equacado 1, como a for¢a motriz para o crescimento da trinca
[22]. O termo a direita da Equacado 1 representa o aumento da energia superficial por
unidade de comprimento da trinca, que é desighado como a resisténcia do material ao

crescimento da trinca (R). A trinca ird se propagar quando G > R.

E ao 1l
2. quacéo

G= >2y.=R

Onde ¢ € a tensao trativa aplicada, a € o comprimento da trinca, E 0 médulo de
elasticidade, ys a energia superficial.

Ja na segunda abordagem, Irwin utiliza a teoria da elasticidade linear, que se
baseia na distribuicdo de tensdes na regido vizinha a ponta da trinca. Segundo Irwin,
esses esforgos podem ser escritos da seguinte forma [22,24,32]:

K Equacéo 2
Uf‘= W f}g
If \E‘ Iy

Onde aij é o tensor de tenséo, r e 6 sédo as coordenadas polares com origem na
ponta da trinca, fij € uma funcéo adimensional e K é o fator de intensidade de tensoes.

A Figura 17 ilustra o sistema de coordenadas a partir da ponta da trinca.

27



>

2a

Figura 17 - Definicdo do eixo de coordenadas na ponta de uma trinca (adaptado de
[22]).

Para que o fator de intensidade de tensdes K seja util, € necessario que
seja possivel determina-lo para diferentes geometrias e carregamentos. Assim, varias
solucdes foram propostas para simples configuracdes, mas de maneira geral o fator de

intensidade de tensdes é definido como:

— Equacédo 3
K i,un = Yovma

Onde Y é o fator de forma, que depende da geometria da estrutura e do defeito.
Sendo o K (fator de intensidade tensées, que em modo | é (Ki), conforme Figura 16).

O Ki, depende da geometria, do comprimento da trinca e da tensdo aplicada.
Conforme mostra a Equacéo 3, para uma trinca de um certo comprimento a medida que
a tensdo aumenta, a intensidade das tensdes na ponta da trinca também aumenta.
Ainda de acordo com a teoria de Irwin, a fratura ocorre quando o fator de intensidade
de tensbes aplicado (Ki) atinge ou supera um valor critico, que corresponde a
tenacidade a fratura do material (Kic). Este parametro representa uma propriedade do
material que governa sua resisténcia ao crescimento instavel da trinca [24].

Comparando a Equacdo 1 com a Equacdo 3, tem-se a demonstracdo da
equivaléncia entre as duas abordagens; energética (médulo G) e do ponto de vista das

tensdes (fator de intensidade de tensdes Ki):
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sz Equacéo 4
=— (estado plano de tensé&o)

G=—— (estado plano de deformacéo)

Onde v é o coeficiente de Poisson.

A teoria da MFLE possui aplicabilidade limitada a materiais relativamente frageis
ou que apresentam pequena deformacéo plastica na regido da ponta da trinca [22,24].
A solucdo do campo de tensBes vizinho a ponta da trinca baseada na teoria da
elasticidade, indica que para qualquer tensdo aplicada na chapa as tensdes na ponta
da trinca tenderiam ao infinito a medida que a distancia r da ponta da trinca tendesse a
zero, conforme Equagéao 2.

A solucao elastica esta representada pela linha tracejada na Figura 18, o que
nao é real, uma vez que os materiais metélicos se deformam plasticamente quando a
tenséo limite de escoamento € atingida. Dessa forma, materiais metalicos sempre
apresentam deformacéo plastica na ponta da trinca quando submetidos a carregamento
externo. Quando a regido deformada plasticamente a frente da trinca se torna
significativa comparada as dimensdes do componente, o fator de intensidade de
tensdes K deixa de ser apropriado para descrever o comportamento do material nessa
regido [24] e ndo pode ser utilizado como critério de fratura pois fornecera resultados

incorretos.

Figura 18 -Representacao grafica da variagdo da tensdo em fungdo da distancia da
ponta da trinca (Adaptado de [24]).
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2.3.2 Mecénica da fratura elasto-plastica (MFEP)

A MFEP surgiu em funcéo das limitacGes na aplicacdo do critério de Kic da
mecanica da fratura linear elastica em materiais ducteis, onde a existéncia de uma zona
plastica de tamanho significativo em relacao a espessura, invalida as consideracdes de
tensdes elasticas na ponta da trinca controlando o processo de fratura. As duas
metodologias mais importantes utilizadas pela MFEP sdo o método Crack Tip Opening
Displacement (CTOD) e a Integral J [25].

Os métodos utilizados pela MFEP estendem-se significativamente ao
comportamento de fratura além do regime elastico, englobando o comportamento
plastico dos materiais, no entanto, também apresenta limitac6es, como por exemplo ndo
pode tratar a ocorréncia de colapso plastico. A Figura 19 ilustra uma indicagcéo
esquemética das gamas de aplicabilidade de MFLE e MFEP nos varios regimes de
comportamento de fratura.

teet tert tert ttrt Dl
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Material Fragil Material Fragil Material Dlctil Material DUctil Material Ductil
EPD EPT EPT ou EPD com plastificagdo  com plastificagéo
| MFLE | estendida total
| MFEP |

\ Colapso Pléstico

Figura 19 - Gamas de aplicabilidade da MFLE e MFEP para descrever o
comportamento da fratura (Adaptado de [22]).
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2.3.3 Crack Tip Opening Displacement (CTOD)

O método de Crack Tip Opening Displacement (CTOD) foi desenvolvido por
Wells e Cottrell na década de 60, de forma paralela e independente. Segundo eles, a
ruptura de um componente contendo uma trinca, mesmo em materiais com boa
capacidade de deformacéo localizada, se da a partir de um valor critico de abertura de
trinca (&c). Este valor critico pode ser tratado como uma caracteristica do material
testado sob um dado conjunto de condigdes [24].

Cottrell ao analisar pequenos corpos de prova, que foram extraidos de chapas
de aco de navios que haviam se fraturado em servi¢co e falhado com tensdes nominais
bem inferiores & de escoamento do material, apresentando uma fratura fragil. No
entanto, ele notou que os corpos de prova, romperam apds escoamento generalizado,
com uma aparéncia completamente ductil [24].

Wells ao tentar medir valores criticos de Kic em diversos acos estruturais, notou
que estes materiais eram muito dlcteis para serem caracterizados pela MFLE. Essa
descoberta trouxe boas e mas noticias, a boa era a alta tenacidade alcancada pelos
acos desejada em projetos, a ma noticia era que a teoria que existia de MFLE néo era
aplicavel para uma importante classe de materiais [24,32].

Examinando os corpos de prova, Wells observou que antes da fratura, a
deformacé&o plastica provocava um embotamento da ponta da trinca e que o grau desse
embotamento aumentava proporcionalmente a tenacidade do material. Esta observagéo
levou Wells a propor o CTOD como um parametro de tenacidade a fratura. A Figura 20
mostra esse comportamento de embotamento da trinca a partir de uma trinca aguda
inicial.

Para utilizar esta metodologia ele argumentou que, um dado valor de abertura
da ponta da trinca (CTOD) é necessario ser "acomodado" por um tamanho especifico

de zona plastica [24, 25]
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Figura 20 - CTOD mostrando trinca inicial aguda se embotando com deformacéo
plastica, resultando em um deslocamento (&) na ponta da trinca (Adaptado de [24]).

Inicialmente Wells realizou uma andlise aproximada que relacionou o CTOD com
o fator de intensidade de tensdes para casos de tensdes no regime elastico, ele propbs
tratar a regido de deformacdo plastica, supostamente circular, como uma pequena
extensao da trinca original. Irwin postulou que a plasticidade da ponta da trinca faz com
gue a trinca se comporte como se fosse ligeiramente mais longa [22,24,32]. Assim,
podemos estimar o CTOD resolvendo o deslocamento na ponta da trinca fisica,
assumindo um comprimento de trinca efetivo de (a + ry). Onde o tamanho da zona
plastica ry na ponta da trinca é dado pela Equacéo 5 e o valor de CTOD é calculado de
acordo com a Equacéo 6:

s Equacéo 5
M .Y,
S -
Equacéo 6
K'Z
o= 2u, = i !
YomoE

Onde, uy é o deslocamento na direcao y, Ki é o fator de intensidade de tensfes
e Oys é o limite de escoamento, E é o modulo e Young, 0 é a tenséo aplicada, Oys é o

limite de escoamento.
No entanto, a equacédo anterior limita-se as situagées em que o conceito de K é
aplicavel, quando a MFLE ainda € valida. No caso de maiores extensdes da zona

plastica, foi proposto por Burdekin e colaboradores, a partir do modelo de Dugdale, o
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modelo para determinar a extenséo da zona plastica (Figura 21) de uma trinca no estado
plano de tenséo pode ser determinado pela Equacéo 7 [24].

]

g Hﬂ'} i . 4 Equacao 7
8 = —Li_|ngec
i 08 (o388

Onde, E é o modulo e Young, 0 é atensao aplicada, Oys € o limite de escoamento
e a é o tamanho da trinca.

7

Se a tensdo aplicada na chapa é muito menor que a tensdo de limite de

escoamento do material (O<< Oys) estaremos em uma situagdo de plasticidade em
pequena escala e a Equagéo 7 se reduz a Equacéo 8:

K2 Equacéo 8
o=
EO-YS

Onde, Ki é o fator de intensidade de tensdes, Oys € o limite de escoamento e E
€ modulo de Young.

Zona plastica

Figura 21 - Tamanho da zona plastica na ponta da trinca (Adaptado de [24]).

Através desta Ultima relagdo da Equacao 8, € possivel relacionar a abordagem
do CTOD com os conceitos da MFLE.
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2.3.4 Avaliacao experimental do ensaio CTOD

Normalmente, a avaliacdo experimental do CTOD utiliza corpos de prova de
geometrias de flexdo (flexdo em trés pontos ou compactos de tracdo). Sdo realizadas
medi¢Bdes do deslocamento da abertura do entalhe através de um extensémetro e é feito
um registro da carga aplicada versus este deslocamento da abertura, Crack Mouth
Opening Displacement (CMOD). O CTOD pode entdo ser calculado considerando que
as metades do corpo de prova sejam rigidas e girem em torno de um ponto de
articulacdo (Figura 22), o que é conhecido como o modelo da rétula plastica. O CTOD
€ separado em uma componente plastica, representada pela parcela plastica de CMOD
(Vp) conforme mostra a Figura 23 e uma componente elastica que é calculada a partir

do valor de intensidade de tensédo (K) correspondente a carga aplicada (P) [25].

]
Apoio do transdutor

Entalhe
mecinico 1

Pré-trinca
e fadiga

] F(wr - a) w
I

+
{w - a) .\ Centra

aparente
| dier rotagBo

e

Figura 22 - O modelo do ponto de articulacdo para a estimativa do CTOD pelo ensaio
de flexao de trés pontos [25].

Essas componentes podem ser formuladas de acordo com Equagéo 9, onde m
€ uma constante adimensional (m = 1 Estado Plano de Tensdo e m = 2 para Estado
Plano de Deformacéao) rp € o fator rotacional plastico, constante que variaentre 0O e 1 e

definido como 0,4 para corpos de prova single edge-notched bend (SEN(B)) na norma
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BS7448 e 0,44 na norma ASTME1820. A Figura 23 mostra graficamente as duas

componentes [31].

K;? ro(W—a)Vp Equacéo 9

moysEr  rp,(W-a)+a

0 =0g+0,=

Onde, Ki é o fator de intensidade de tensbes, Oys € o limite de escoamento, E é

modulo de Young, del € o CTOD componente elastica e &pl € CTOD componente

plastica.

Carga 1

PMEX fesserasnnsmnasnsnnnnnns

B
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Figura 23 - Grafico de carga abertura vs CMOD mostrando regido elastica (Vel) e
plastica (Vp) (Adaptado de [28]).

2.3.5 Integral J

Baseado em um material com comportamento elastico nao linear, Rice prop6s

um novo parametro de fratura que foi chamado de Integral J [22,24], definido segundo:

ou; a
J = f,(wdy — ;% ds) Equacao
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Onde, x e y sdo coordenadas ortogonais; w € a densidade de energia de
deformacéo; Ti é o vetor tracdo normal; ui é o deslocamento na direcdo x; e ds € um
elemento diferencial de arco tomado sobre I (trajetéria de integracéo), de acordo com
a Figura 24.

Figura 24 - Contorno arbitrario em volta da ponta da trinca usado na definicdo da
integral J [32].

A Integral J é independente da trajetoria de integracdo escolhida, de modo que
o caminho de integracdo pode ser escolhido da forma mais adequada para simplificar
os calculos [22, 24, 32].

Hutchinson e Rice e Rosengren estudaram os campos de tenséo e deformacgéo
na ponta da trinca de um material elastico ndo linear com o comportamento descrito
pela equacdo de Ramberg-Osgood, obtendo as seguintes solu¢des apresentadas nas
Equacéo 11 e Equacao 12 [32]:

1 Equacéo
] )N+1 s 11
Oii — Gg\ ——— a,,(N,0
tJ ¢ (aauzuinr U( ,0)
N Equacéo
] N+1 — 12
Eii = A&y | ——— g,(N,0)
Y aogpEglyr L)

Sendo I, uma constante de integracdo; r a distancia radial a partir da ponta da
trinca; © o angulo polar sobre a trinca 5‘}} e E}} funcdes adimensionais
dependentes unicamente de N e 6.
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Estas equacdes sdo conhecidas como campo HRR (Hutchinson e Rice e
Rosengren). Como pode ser visto, J controla a intensidade de tensdes e deformacdes
na regido vizinha a ponta da trinca, analogamente ao fator de intensidade de tensdo K
utilizado na MFLE. A andlise das equacdes do campo HRR revela que, para o modelo
adotado, as tensfes na regido vizinha a ponta da trinca variam proporcionalmente a
(1/r) Y/n+1 Assim, para valores de r muito pequenos (quando r — 0) as magnitudes
dessas tensfes se tornam extremamente elevadas, tendendo ao infinito, por outro lado,
para valores de r muito grandes (r — «) as magnitudes das tensdes tornam-se
praticamente nulas. Logo, a solu¢cdo HRR é vélida somente para uma certa regido, onde
as magnitudes das tensfes previstas por essas equacdes sdo similares as aplicadas
realmente no material. Na regido em que a solu¢do HRR é vélida, os campos de tensdes
e de deformacdes sdo proporcionais a J. Esta condigdo permitiu assumir a Integral J

como um parametro que controla o processo de fratura do material [22, 24, 32].

2.3.6 Avaliagado experimental da integral J

Landes e Begley propuseram uma forma de medir experimentalmente a Integral

J através da interpretacdo energética proposta por Rice como [24]:

. 1fauy . 1(AU Equagao
f——;(a)v "“_E(E)r 13

Onde, B é a espessura do corpo de prova, a € o tamanho da trinca, U é a
energia e V é o deslocamento.

Em um trabalho analitico, Rice et al. apresentaram uma abordagem para avaliar
experimentalmente o valor da integral J a partir do registro de uma curva carga (P) vs.
deslocamento do ponto de aplicagédo da carga (LLD). Esta abordagem somente é valida
se a energia de deformacdo U puder ser determinada como a area abaixo desta curva
[7].

Assim, para uma condi¢do de controle de deslocamento, a expressédo para o

valor da integral J se transforma em:

1 ~A_AP Equacéo 14
] =—%),G)adA
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Sumpter e Turner [33] propuseram uma relacao geral para estimativa da integral

J, sendo esta a soma de suas componentes plastica e elastica, como:

Equacao 15

_ Hetdet | Mpifpi
J = Bb T Bb

Onde, Ael e Apl sdo as areas elastica e plastica, respectivamente, abaixo da
curva P vs. LLD, representadas na Figura 25; (nel € Npi) séo fatores dependentes da
geometria do corpo de prova e, em geral, dependentes de a/W, porém independentes
das propriedades do material.

LA, DE
DESCARREGAAMENTS

CAROA F

B plsteg & wliakka
L] ]

L

DERLOCARCNTD , &

Figura 25 - Representacao das areas elastica e plastica abaixo de uma curva Carga vs
deslocamento (Adaptado de [24]).

A relacdo entre a parcela elastica de J e a taxa de liberacdo de energia G,
permite o calculo direto de J elastico através da solucdo do fator de intensidade de
tensdes K [32].

B _ K| npiApt Equac&o 16
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Conforme pode ser observado, a determinac¢éo do valor do fator npl se torna a
chave para a estimativa experimental do valor da Integral J e seu uso simplifica
consideravelmente a determinacéo deste valor. Por meio da utilizacdo da Equacéo 16,
€ possivel avaliar experimentalmente o valor da Integral J para qualquer tipo de corpo

de prova através de um registro P vs. LLD.
Inicialmente os conceitos de Integral J e CTOD pareciam ndo estar relacionados,

porém, por volta de 1970, surgiram expressodes relacionando estes dois parametros.

Rice e Rosengren obtiveram a seguinte relacéo geral a partir de [22]:

Equacéo 17
J =mapd auag

Onde, m é uma constante adimensional que depende fundamentalmente do
estado de tens@es. Esse valor varia entre um 1 e 3, sendo geralmente considerado como
igual a 2, a Figura 26 mostra a relacdo experimental entre CTOD e J para diferentes
condigdes. O valor de m também pode ser calculado segundo a norma da ASTM E1820

[30].

D.6l— 2 w
J s = =02 7" 1.0
(MN/m) it L
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CTOD (m)

Figura 26 - Relacao experimental entre J e CTOD para corpos de prova SE(B) de um
aco com oys = 370 MPa [22].

39



A Equacéo 17 € aplicavel bem além dos limites da MFLE, permanecendo valida
enquanto a solucdo HRR governar os campos de tensédo e deformacdo na ponta da
trinca [22]. Para considerar o efeito do encruamento, a tensao limite de escoamento é
comumente substituida por uma tensdo de escoamento efetivo (oy), média entre a
tensdo de escoamento (ovs) e o limite de resisténcia (ots), ha norma ASTM1820 o

calculo é feito utilizando esta consideracao [32].

2.3.7 CurvaJ-R

O conceito de curvas de resisténcia ao crescimento de trincas, ou curvas R, foi
desenvolvido inicialmente por Kraft et al. em 1961 e é atualmente bastante consolidado,
sendo amplamente descrito em normas técnicas e livros. Estas curvas descrevem a
tenacidade a fratura do material em fun¢éo do comprimento da trinca [32].

Para materiais com comportamento linear-elastico e sob uma condi¢cdo de
deformacéo plana, a resisténcia ao crescimento da trinca é considerada como sendo
uma constante. Desse modo, em termos da taxa de liberagéo de energia G, a fratura
ocorre quando um valor critico Gc é atingido, sem que haja uma quantidade significativa
de crescimento estavel da trinca. Entretanto em condigdo de estado plano de tensdes,
existe uma menor restricdo a deformacao plastica na ponta da trinca que ocasiona um
aumento na tenacidade com o crescimento da trinca. Assim, o valor de R ndo pode ser
considerado mais uma constante e a fratura é precedida por uma pequena quantidade

de crescimento estavel, como representado na Figura 27 [22, 24, 32].
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Figura 27 - Representagéo da curva de resisténcia de diferentes materiais, sendo a
primeira com valor constante de R, j4 a segunda apresenta um formato crescente,
ocasionando um crescimento estavel de trinca antes da fratura [24].

Utilizando uma andlise comparativa das curvas de forca motriz para o
crescimento da trinca (Gaplicado) vs. curvas de resisténcia ao crescimento de trinca do
material (R ou GRr) é possivel determinar que o crescimento instavel de trinca ocorre

gquando as condi¢des da Equacao 18 e Equagdo 19 ocorrem:

G SR Equacéo 18
dac dR Equacéo 19
— :2 —
da da

Em casos onde apenas uma destas condi¢cdes € atingida o crescimento de trinca
nao ocorre de forma instavel, este passa a acontecer de maneira estavel.

Para materiais elasto-plasticos, a representagdo de curvas de resisténcia,
normalmente é realizada em termos da Integral J ou do CTOD a partir de ensaios com
geometrias especificas e feitos sob controle de deslocamento. Tais materiais exibem
uma curva R crescente, onde os valores de J e CTOD aumentam com o crescimento da
trinca. A Figura 28 representa uma curva de resisténcia tipica para um material ddctil,

apresentando os diferentes estagios durante o crescimento de uma trinca [23].
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Figura 28 - Curva de resisténcia tipica com os diferentes estagios do crescimento de
trinca (Adaptado de [24]).

No estagio inicial de deformacgdo, a curva J-R é aproximadamente linear,
exibindo um pequeno crescimento aparente devido ao embotamento. Com 0 aumento
de J aplicado, a partir de um certo valor, a trinca avancga. Este valor de iniciagdo do
crescimento de trinca (Jic) em condi¢cdes de deformacgéo plana, € considerado uma
propriedade do material (tenacidade a fratura). A definicdo deste valor, é feita por meio
do ponto de interse¢do da curva J-R com uma reta de inclinagdo igual a linha de
embotamento (blunting line) deslocada de 0,2 milimetros na dire¢&o positiva do eixo das
abscissas [22, 24].

Para a construcdo de curvas J-R os valores de J sédo calculados a partir dos
registros de carga v.s. deslocamento do ponto de aplicacdo da carga, porém a evolugéo
do comprimento de trinca ao longo do teste € mais complexa de ser avaliada. Para isso,
existem diferentes técnicas experimentais para a determinacdo dos comprimentos de
trinca instantaneos durante o teste, como as técnicas de descargas parciais, a técnica

de normalizacao e a técnica de queda de potencial, que sera utilizada neste trabalho.

2.3.8 Técnica da queda de potencial

A técnica de queda de potencial € uma técnica alternativa a técnica de descargas
parciais “compliance” utilizada para monitorar o crescimento de trinca durante os testes
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de fratura de metais. A primeira aplicacdo do método de queda de potencial utilizando
corrente continua (“direct current potential drop” DCPD) para medir crescimento de
trinca em corpos de prova em laboratdério, foi no trabalho de Barnett e Troiano no estudo
da fragilizacao por hidrogénio em aco [34].

Esta técnica ja foi aplicada com sucesso para uma ampla gama de problemas
de fratura, como a deteccéo de iniciacdo de trincas em testes de fratura, para testes de
fadiga, corroséo sob tensao, fragilizagéo por hidrogénio e fluéncia e também para avaliar
a extensdo do fechamento de trincas em estudos de propagacéo de trincas por fadiga
[35]. O método DCPD esté incluido nas normas e é rotineiramente utilizado para o
crescimento de trinca por fluéncia, ASTM E 1457 [36] e o crescimento da trinca por
fadiga, ASTM E 647 [37].

A possibilidade de usar DCPD para estudos de resisténcia a fratura foi explorada
por muitos pesquisadores como Ritchie [30]. A Figura 29 mostra um exemplo de curva
J-R construida utilizando esta técnica.

Parametro de
fratura dictil

Regressao linear
a partir dos pontos
observados

Ponto inin::ifyl"

estimado

—_——

Ponto inicial 4~
real I

Curva reaI;R

[

Crescimento de trinca dog

Figura 29 - Curvas J-R real e estimada a partir da queda de potencial (Adaptado de
[41)).
De acordo com a sec¢do 8.7 da ASTM E 1820 [38], o uso de métodos de queda
potenciais para a medi¢&do do crescimento de trinca € permitido em teste de resisténcia
a fratura utilizando testes adicionais confirmatérios. Este requisito surge devido as

incertezas das medi¢cdes do comprimento da trinca resultante de mudancgas locais na
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resistividade elétrica do material em torno da ponta da trinca devido a plasticidade, que
€ significativa no teste de fratura.

A vantagem desta técnica é que os testes sao ininterruptos, tem-se um continuo
monitoramento do crescimento da trinca, ha ainda a possibilidade de fazer ensaios em
taxas de deslocamento extremas, elevadas temperaturas e ambientes corrosivos [39].

No entanto este método apresenta algumas limitacbes que devem ser
consideradas. Uma das limitagBes esté relacionada a deformacé&o plastica do ligamento
gue ocorre durante o ensaio de carregamento monoténico, este efeito amplifica o sinal
da queda de potencial, consequentemente superestimando o tamanho da trinca. Esta
limitacdo pode ser corrigida através da utilizagdo de um corpo de prova com entalhe
arredondado, para correcdo do efeito da plasticidade sobre a queda de potencial, que
sera explicado em maiores detalhes na metodologia no item 3.2.4.2. Outro cuidado a
ser tomado é com o uso de diferentes eletrélitos, pois deve-se tomar cuidado e avaliar
o possivel desvio de corrente na solugdo que pode afetar a medida de corrente no
ensaio DCPD [40].

Esta técnica apresenta duas variacdes: por corrente continua ou alternada.
Ambas procuram relacionar o tamanho de trinca com a resisténcia elétrica do corpo de
prova. O circuito elétrico normalmente utilizado consiste basicamente de uma fonte de
corrente continua, amplificador de sinais e um registrador, conforme descrito por Ritchie
[30]. Neste trabalho sera considerada apenas a técnica de queda de potencial por

corrente continua, pois foi a técnica utilizada nos ensaios.
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O principio experimental que ocorre € simples, a resisténcia elétrica do corpo de
prova trincado muda de acordo com o crescimento da trinca. Quando uma corrente
constante é aplicada no corpo de prova, a mudanca na resisténcia elétrica resulta em
uma gueda de potencial com o0 aumento do comprimento da trinca [35]. Desde de que
0 crescimento da trinca seja a Unica fonte onde ocorra a mudanca da resisténcia, a
relacdo entre queda de potencial e tamanho de trinca pode ser determinada por uma
curva de calibragdo experimental que geralmente sdo plotadas entre ViflVo e a/W ou
solucionando uma equacao diferencial. Um exemplo conhecido de solugdo analitica

para corrente direta € a interpolagéo linear proposta por Johnson [41].

Equacéo 20
u cosh ~[cosh(xy/2W)/cos(Ta/2W))

U, cosh '[cosh(ay/2W)/cos(zag/2W))]

Onde 2Y é a distancia entre os pontos que é medido o potencial, 2W largura do CP, U
€ queda de potencial onde Uo € o valor de referéncia onde a trinca tem comprimento
inicial 2ap

Ambientes agressivos (Sour) reduzem consideravelmente a resisténcia dos
materiais ao crescimento de trinca, e este comportamento é fortemente afetado pela
taxa de carregamento. Em geral, quanto menor a taxa, maior influéncia do meio e mais
intensa é a queda de tenacidade do material. Por exemplo, em um ago carbono X65
temperado e revenido de microestrutura ferritica quando testado a taxa de (1.0x10°
mm/s), observou-se que a curva experimental J-R sofreu influéncia do crescimento
subcritico de trinca. Ja para taxas de crescimento de 8.0x10° mm/s e maiores, ndo
houve influéncia do crescimento subcritico de trinca [40].

Para avaliar a contribuicdo ou ndo do crescimento subcritico de trinca nas curvas
J-R de acos carbonos quando imersos em um ambiente corrosivo, é proposto que ao
final do ensaio, o deslocamento final Vi seja mantido constante até certo tempo (~6h
apés o0 ensaio), e o0 crescimento da trinca continue sendo monitorado. Se ndo houver
crescimento de trinca a deslocamento constante e/ou ocorrer a presenca de um tempo
de incubacao antes do crescimento, o ensaio J-R pode ser considerado valido e livre da

influéncia do crescimento subcritico de trinca durante o carregamento monotdnico [40].
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2.4 Efeito do hidrogénio em metais

Por ser um elemento quimico de didametro atdmico muito pequeno, o hidrogénio
pode ser encontrado em solucéo sdélida na estrutura cristalina dos metais e suas ligas e
mover-se por difusdo (como um préton) no estado solido com relativa facilidade. Alguns
fatores que contribuem para aumentar ou diminuir a facilidade com que o hidrogénio
solubiliza-se e/ou difunde-se em materiais metalicos sdélidos sdo: composi¢cao quimica,
estrutura cristalina, microestrutura, subestrutura, taxa de deformacdo, presenca de
oxidos na superficie dos metais e temperatura [42].

Atomos de hidrogénio produzidos eletroquimicamente, assim como aqueles
resultantes de outras formas de contaminagdo, podem entrar na rede cristalina e
permear pelo metal. O hidrogénio afeta negativamente a qualidade e as propriedades
do aco durante a sua fabricacdo e a sua aplicacao nas condi¢des de servico [42].

O acumulo de hidrogénio em sitios da rede cristalina pode enfraquecer as
ligagcbes metdlicas e nuclear uma trinca, a qual, sob condi¢cbes apropriadas, se
propagara e levara a fratura dos componentes metélicos contaminados. O resultado
disto € a falha catastréfica e prematura de componentes no ambiente de servico com
tens@es aplicadas inferiores as de projeto, ou seja, a fragilizagéo pelo hidrogénio [42].

A fragilizacdo pelo hidrogénio é caracterizada por:

Y

degradacéo das propriedades mecéanicas dos acos;

Y

diminuicdo da ductilidade em tracdo, que é diretamente proporcional ao teor de
hidrogénio contido no metal;

tendéncia a mudar a morfologia da fratura de ductil para fragil;

reducéo da tenacidade a fratura;

€ mais critica em situagfes de baixa taxa de deformacéo;

ocorre entre 173 e 373K, sendo maior em temperaturas préximas a ambiente;

YV V. V V V

necessita que o metal que contém hidrogénio esteja submetido a tensdes trativas
locais;
» acos de alta resisténcia mecanica sao particularmente susceptiveis ao

fendbmeno.

A fragilizacao pelo hidrogénio também esté ligada a existéncia de um ambiente
rico em hidrogénio e ao aparecimento de um potencial eletroquimico na superficie do

metal adequado a reacao de evolugao do hidrogénio. Também influenciam a facilidade
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do hidrogénio de acumular-se em sitios defeituosos da rede cristalina, nucleos das
discordancias, vazios, lacunas e interfaces [42].

Vérios autores defendem a ideia de que existe uma concentracdo critica de
hidrogénio para a fragilizacado pelo hidrogénio. Dietzel e Pfuff consideram que existe
apenas uma concentracdo critica para propagar uma trinca porque as pré-trincas
(microtrincas) ja existem [42].

A nucleacdo e a propagacéo de microtrincas tém importancia fundamental em
falhas de componentes. A Figura 30 apresenta uma representacao esquematica desse
processo.

A Figura 30 (a) mostra uma micro trinca em um material sem a presenca de
hidrogénio. Esta regido da ponta da micro trinca sem a presencga de hidrogénio desloca
e acomoda discordancias, ocorrendo um processo de embotamento da ponta da trinca
[43].

A Figura 30 (b) mostra que, na presenca de suficiente hidrogénio e taxa de
difusdo, a ponta da micro trinca apresenta comportamento diferente. O hidrogénio
atdbmico difundido migra para a regido préxima a ponta da trinca, acumulando-se nesta
regido devido ao campo de tensbes trativas elevado. Se o hidrogénio se acumular
suficientemente rapido, devido a taxa de carregamento aplicada, o deslocamento e a
acomodacao de discordancias na ponta da trinca podem ser suprimidos e o material
pode sofrer clivagem. Uma vez o material sofrendo clivagem, o hidrogénio pode retornar
rapidamente a ponta da trinca por uma difusdo localizada, continuando o processo de
fratura fragil. Neste caso, deformacgéo plastica em torno da microtrinca ainda ocorre,
mas o modo de fratura muda de fratura ductil com coalescéncia de microcavidades, com
grande dissipacdo de energia, para um modo de fratura fragil, com alguma deformacao

pléstica localizada [43].
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Figura 30 - Comportamento de uma micro trinca sem a presenca e com a presenca de
hidrogénio (Adaptado de [43]).

2.4.1 Difusdo e absorcéo do hidrogénio em acos

Existem situacdes distintas que promovem a difusdo do hidrogénio na estrutura
cristalina dos acos. Ela pode ocorrer no processamento do material (aciaria, soldagem,
deposicao eletroquimicas de camadas, etc.) ou como resultado de interagbes com o
meio. O hidrogénio também pode ser produzido por reacdes de corrosao tais como
ferrugem, protecao catddica e galvanoplastia [44].

De Queiroz [46] estudou a permeacdo de hidrogénio no aco 9%Ni forjado,
utilizando a técnica eletroquimica (galvanostatica/potenciostatica). O aco estudado foi
tratado termicamente durante o seu processo de fabricacdo, no qual, foi realizado a
solubilizacdo e témpera a 810°C por 8 horas e 45 minutos (resfriamento em agua) e o
revenimento a 600°C por 8 horas (resfriamento ao ar). Foram ensaiadas duas amostras
com espessuras de 0,55mm e 0,80mm. As curvas de permeacdo do ago 9%Ni
apresentaram um formato duplo sigmoidal conforme apresentado na Figura 31, este
formato € também reportado para outros agos, principalmente aqueles multifasicos,
devido ao fato da difusdo ocorrer primeiramente na ferrita e posteriormente na fase

austenitica. A
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Tabela 4 mostra os parametros dos ensaios de permeacdo, no qual temos os
valores de solubilidade (Sapp), permeabilidade (P), tempo (tb) e do coeficiente de difusédo
(Dapp) aparente do primeiro pico (ferritico) e do segundo pico (austenitico).

A solubilidade do hidrogénio na austenita € 2.500 vezes maior do que na ferrita
a Figura 32 mostra a variacédo da solubilidade de H> com a temperatura. Sendo assim,

espera-se que a ferrita transporte o hidrogénio e que este se aloje na austenita [45].
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Figura 31 - Curva de permeacéo do aco 9Ni forjado (adaptado de [46])

Tabela 4 - Pardmetros da permeacéo de hidrogénio do aco 9%Ni (adaptado de [46]).

Espessura do CP tb Dapp Sapp (0}
[mm)] [s] [m?/s] [mol H/m?3] [mol.H/m.s]
576 4,0x 1011 2,7 1,1x10%
0,55
20438 1,1x 1072 3837,2 4,4x107°
08 2258 2,2x10% 6,2 1,4 x 100
’ 48637 1,0x 102 3027,9 3,1x10°
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Figura 32 - Solubilidade do hidrogénio no ferro em fungéo da temperatura e suas fases
(Adaptado de [47]).

A difuséo de hidrogénio ocorre de trés maneiras: difusdo no reticulado cristalino,
difusdo por caminhos facilitados e transporte por discordancias. No reticulado, obedece
a relacdes de Arrhenius e a Lei de Fick. A difusdo por caminhos facilitados ocorre ao
longo de caminhos favoraveis, como contornos de grao orientados, sendo insignificante
para substancias com rapida difuséo intersticial, como a ferrita. Porém, esse ultimo
mecanismo, pode ser importante em metais CFC, como a austenita [48].

Devido ao pequeno raio atbmico, o hidrogénio ocupa 0s sitios intersticiais da
rede cristalina dos metais. Nas estruturas cubicas de corpo centrado (CCC), sdo
favorecidos os sitios tetraédricos, enquanto nas estruturas cubicas de face centrada
(CFC), os sitios octaédricos [48].

O transporte de hidrogénio, causado pela movimentacdo de discordancias, é
um importante mecanismo de estudo, pois causa uma rapida difusdo. Essa mobilidade
ocorre durante a deformacdo plastica, onde as discordancias moveis carregam

atmosferas de hidrogénio [48].
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2.4.2 Mecanismos de fragilizac&o por hidrogénio

A fragilizacdo dos metais pelo hidrogénio é um fenbmeno generalizado, mas o
papel preciso do hidrogénio neste processo ndo é um mecanismo bem definido na
literatura. A fragilizacdo do hidrogénio ndo afeta todos os materiais metélicos
igualmente. Os mais vulneraveis sédo 0s acos de alta resisténcia, as ligas de titanio e as
ligas de aluminio. Em sistemas metalicos, como ac¢os de alta resisténcia e niquel, a
presenca de H frequentemente fragiliza o material, causando uma transicdo aguda da
fratura dactil a fratura fragil, intergranular acompanhada por uma drastica perda na
tenacidade e ductilidade. Esse fendmeno, quando associado a esforgos mecanicos, na
lingua Inglesa recebe o nome de hydrogen induced stress cracking (HISC) [44].

Existem diferentes formas de acontecer a fragilizacdo por hidrogénio, mas as
caracteristicas mais comuns sdo: uma tensdo de tracdo aplicada e o hidrogénio
dissolvido no metal, no entanto a acdo de cada mecanismo depende da condi¢édo
exposta (ambiente, tensdes, material), podendo haver atuacdo simultanea desses [45].

Inimeras teorias propdem modelos que procuram explicar o micromecanismo
gue causa a fragilizagcdo por hidrogénio nos metais. No entanto segundo Wang [53] os
trés modelos mais aceitos atualmente sdo o “Hydrogen enhanced local plasticity”
(HELP), o “Hydrogen-induced decohesion” (HEDE) e a fragilizagdo por formacéo de
hidretos e clivagem, sendo que, esta Ultima ocorre principalmente em metais néo
ferrosos como por exemplo titdnio, vanadio e nidbio.

O modelo HELP, traduzido como “Aumento da plasticidade local pelo hidrogénio”
foi introduzido pela primeira vez em 1990 e qualificado mais tardiamente. Consiste na
teoria de que o hidrogénio atdmico difundido na rede cristalina do ago aumenta a
mobilidade das discordancias presentes no mesmo, causando uma reducdo na
resisténcia ao cisalhamento do mesmo. Esta diminuic&o na resisténcia ao cisalhamento
facilita a formacdo de microvazios, que se coalescem ao longo de planos de
deslizamento preferenciais resultando numa fratura extremamente localizada [53, 54].

Ja o modelo HEDE, foi introduzido em 1960 ele pode ser traduzido como
“Decoeséo induzida pelo hidrogénio”, afirma que as ligagdes atdmicas a frente da ponta
da trinca sdo enfraquecidas pela dilatacdo da rede cristalina devido a presenca do
hidrogénio. Isto faz com que a energia necessaria para provocar a fratura seja reduzida.

Neste modelo, o mecanismo de fratura é caracteristico de clivagem, que atinge a familia
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do plano (100) do sistema cubico de corpo centrado (CCC), resultando numa fratura
fragil [53,54].

Em geral, o mecanismo de HELP é responsavel pela falha por colapso plastico,
e o HEDE por fratura fragil. Além destes existem varios outros modelos que também
procuram explicar o fenbmeno. A Figura 33 mostra uma representacao esquematica de

dois possiveis mecanismos de fragilizacdo causados pelo hidrogénio. [53,54].

Figura 33 - Representacéo da agédo dos mecanismos de fragilizagdo HEDE e HELP no
interior de um gréo [55].

7

Outro modelo também muito difundido no meio académico € a teoria das
pressdes internas, onde o hidrogénio atdbmico se recombina formando o H; no interior
de defeitos presentes nos materiais, como vazios trincas e sumidouros, como o0 MnS.

A formagdo do hidrogénio molecular leva a uma expanséo da cavidade do
defeito, gerando mais tensdes internas no material, 0 que estimula a nucleacéo e a
propagacao de microtrincas [56].

Troiano [57] prop8e que o hidrogénio difunde pela rede cristalina do metal devido
a um gradiente de tensdo para regides de alta triaxialidade de tensdes como, por
exemplo, pontas de trincas, reduzindo a resisténcia coesiva da rede e levando a
fragilizacao.

Os contornos de grao, discordancias, carbonetos e particulas ndo metalicas
podem atuar como aprisionadores de hidrogénio. Como estes geralmente se localizam
proximos dos contornos de gréo, existe a tendéncia do acimulo de hidrogénio nestas
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regides, fazendo com que as ligacdes entre os contornos de grdo sejam enfraguecidas,
podendo levar a fraturas intergranulares [58].

Existe uma superposicdo dos efeitos de aplicacdo de tensdes ciclicas, presenca
de hidrogénio aprisionado nos arredores de inclusdes ndo metalicas e tensoes internas
ocasionadas pelos coeficientes de expansao térmica das inclusdes geralmente serem
diferentes da matriz metdlica, tornando estas regides preferenciais para iniciacdo e
propagacéao de trincas [58].

Apesar de serem muitos os modelos que procuram explicar os mecanismos da
fragilizacdo por hidrogénio, todos eles concordam num mesmo ponto: o hidrogénio
causa no metal uma reducéo na tenacidade, facilitando propagacéo de trincas, sendo
que em estagios mais avancados causam empolamentos e finalmente a fratura do

material [58].

2.4.3 CTOD hidrogenado

Existem duas maneiras de realizar o ensaio de CTOD em ambiente hidrogenado:
o teste pode ser feito dentro da solugdo (in situ), onde o ensaio de CTOD ocorre
simultaneamente a hidrogenacéo, e simula-se um defeito em contato direto com o fluido,
um exemplo deste tipo de situagdo é uma tubulacdo com um defeito na raiz de uma
solda. A outra ocasido é fazer uma pré hidrogenagéo seguida pelo ensaio de CTOD,
onde se hidrogena o CP em uma solucéo até que seja atingido um valor definido, que
pode chegar até a saturacdo em hidrogénio no CP e logo em seguida € realizado o
ensaio de CTOD ao ar, na pratica este tipo de ensaio simula por exemplo um defeito
interno em um tubo, no qual o hidrogénio por difusdo se acumula neste defeito ap6s um
certo periodo de tempo e deteriora o0 material nesta regiao.

Wang [59] em seu trabalho estudou os efeitos do hidrogénio na tenacidade a
fratura de uma tubulacdo de aco X70. Ele comparou ensaios de CTOD com pré-
carregamento de hidrogénio e carregamento dindmico de hidrogénio em solucédo de
H.S0.0,5mol/L sob carregamento de tracdo a uma taxa de deformacéo lenta.

Os corpos de prova pré-trincados foram carregados com hidrogénio por técnica
eletroguimica, e as densidades de corrente variaram entre 10mA/cm? e 1000mA/cm?
durante 48h. Uma quantidade de hidrogénio estavel devia ser atingida nos CPs. J& nos
ensaios de carregamento dindmico, o hidrogénio foi carregado dinamicamente sob

tensdo de deformagéo lenta, a densidade de corrente eletroquimica utilizada foi entre
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1mA/cm? e 100mA/cm? até o rompimento das amostras, a Figura 34 mostra a influéncia
da corrente na tenacidade, como a amostra estava sob polarizacéo catédica nos testes,
a dissolucao anddica poderia ser negligenciada.

Nos ensaios de mecanica da fratura foram utilizados CPs do tipo SENT, o ensaio
foi conduzido numa maquina de tracdo a temperatura ambiente (25°C) de acordo com
norma ASTM E399-90, com excecdo da taxa de carga. A taxa de carga tanto para os
espécimes pré-carregados quanto para as amostras carregadas dinamicamente foi a
mesma de 1,67 x10“mm/s, representando uma taxa de deformacéo de 1,67 x 10°s™.
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Figura 34 - Efeitos da densidade de corrente na tenacidade a fratura a) sob pré
carregamento a 48h b) sob carregamento dinamico de hidrogénio [59].

Sob o pré-carregamento de hidrogénio, a tenacidade a fratura diminuiu numa
relacd@o linear com a concentracéo de hidrogénio Figura 35 (a). A superficie de fratura

era caracteristica de ondulac¢des (dimples) Figura 36 (a e b).
Sob a carga dindmica de hidrogénio, a tenacidade a fratura para a fissuragéo

induzida pelo hidrogénio diminuiu linearmente com o logaritmo de concentragcdo do
hidrogénio Figura 35 (b). A fratura induzida pelo hidrogénio tinha o aspecto de facetas

de clivagem Figura 37 (a e b).

54



(A) Kip =91.20=2.15Cy (B) Ki=5831-1984logCy

100 100
| o dadosdostestes O dados do teste
ajuste lingar i gjuste da curva
90 =2 80 L
G o 2T
. 80 é 60 -
]
= e |
- B o
& 70 40 -
60 N TR (RN e T T R 20 i MR | i PSS A A
B i 2 8 4 &5 8 7 & 0.1 A Ll
C,, tppm) O PN

Figura 35 - Variacdo da tenacidade a fratura com a concentragdo de hidrogénio [59].

Figura 36 - Superficie de fratura com pré-carregamento de H; (a) i = 10mA/cm?
(b) i = 100mA/cm? [59].

Figura 37 - Superficie de fratura com carregamento dinamico de H; (a) i = 10mA/cm?
(b) i = 100mA/cm? [59].

Kim et al. [60] realizaram ensaio em acos API 5L X65 ao ar e hidrogenado sob
protecéo catddica (in situ), e chegaram a conclusao que para ensaios ao ar o valor de
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CTOD é pouco influenciado pela taxa de deslocamento, ja no caso do material
hidrogenado quanto menor a taxa de deslocamento, menor foi 0 valor de CTOD, sendo
fundamental utilizar a menor taxa de deslocamento possivel de modo a maximizar o
efeito do hidrogénio no material. Um carregamento de 0,01lmm/mim utilizado
demonstrou um efeito pronunciado do hidrogénio no resultados. O CTOD diminuiu com
0 aumento do potencial catédico e da densidade de corrente. A morfologia da fratura
mudou de fratura ductil (dimples), a fratura fragil (quase-clivagem) isto devido ao fato da
fragilizacao por hidrogénio na ponta da trinca. O CTOD de metal de base com orientagéo
L-T, no qual a trinca cresce perpendicularmente a direcado de laminacgdo, foi maior que
0 CTOD T-L, no qual a trinca cresce paralelamente ao sentido de laminagéo.

Finamore el al. [61] estudaram o efeito da taxa de deslocamento e do
crescimento subcritico de trinca em curvas de resisténcia J-R de aco X65 em meio
acido, e chegaram a concluséo que em taxas de carregamento muito baixas, as curvas
J-R foram afetadas pelo crescimento subcritico de trinca, ao passo que acima de uma
certa taxa de deslocamento, observa-se um tempo de incubacdo anterior ao
crescimento subcritico. Sendo assim a curva J-R nado é afetada por este mecanismo.
Este trabalho desenvolveu uma metodologia para criagdo de curvas J-R em meio

corrosivo, e foi a mesma adotada nos ensaios desta dissertacao.
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3.MATERIAIS E METODOS

3.1 Materiais

Os materiais utilizados na confeccéo de pecas de teste tubulares soldadas séo:

metal de base (tubo de aco 9%Ni);

metal de adicao (superliga de niguel 625);

gas de protecdo e de purga (argbnio puro para o processo GTAW e mistura
gasosa 75% argdnio + 25% hélio para o processo GMAW).

YV V V

3.1.1 Metal de base

O aco 9%Ni utilizado como metal base foi fabricado pelo processo Mannesmann
em forma de tubo sem costura, ele foi produzido de acordo com a norma ASTM A333
Gr.8, com tratamento térmico de tempera e revenido. Por ser sigiloso, o fornecedor nao
informou os parédmetros exatos dos tratamentos térmicos de fabricacéo do tubo de aco
9%Ni, indicou apenas gue estes se enquadram na norma. As dimensdes nominais do
tubo sdo apresentadas na Tabela 5. A Figura 38 exemplifica os tubos utilizados nas
soldagens, ja chanfrado.

A composi¢do quimica e as propriedades mecénicas do metal de base estédo

apresentadas na Tabela 6 eTabela 7, respectivamente.

Tabela 5 - Dimens@es do tubo de aco ASTM A333 Gr.8.

Diametro externo Espessura Comprimento
[mm] [mm] [mm]
219,10 31,7 150
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Figura 38 - Anéis de tubo de agco ASTM A333 Gr. 8 utilizados nas soldagens.

Tabela 6 - Composicao quimica (% em peso) analisada e especificada pela norma.

Elemento de liga Analisado ASTM A333 grau 8 (% max.)
C 0,03 0,13
Mn 0,61 0,90
0,007 0,025
0,004 0,025
Si 0,26 0,13-0,32
Ni 9,00 8,40 - 9,60
Fe Balanco Balanco
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Tabela 7 - Propriedades mecénicas analisadas e especificadas pela norma.

Propriedade Analisado | ASTM A333 grau 8 (min.)
Limite de escoamento, LE [MPa] 693 515
Limite de resisténcia, LR [MPa] 740 690
Alongamento, Al [%] 25 22
Dureza Rockwell C, HRC 19 -
Energia Charpy V absorvida média [J] 146 -
I[Er):i)las;f;] lateral média de CP Charpy 70/1.78 14,96 /0,38

3.1.2 Metal de adigédo

Para a confeccdo das juntas de teste foi utilizado como metal de adicdo a
superliga de niquel 625, normatizada pela American Welding Society (AWS). Esta liga
é formada principalmente por Niquel e Cromo, e endurecida pelo mecanismo de solucao
sé6lida, pelos elementos Molibdénio e Nidbio. Suas propriedades mais conhecidas séo,
excelente soldabilidade, e elevada resisténcia a fluéncia [61]. Também possui
conhecida resisténcia a corrosdo em diversos meios devido ao filme passivador de 6xido
de Cr [64]. Esta é uma liga austenitica, ou seja, ela tem estrutura cristalina CFC, que
tem maior capacidade de absorver hidrogénio do que o metal de base ferritico CCC.

A Tabela 8 apresenta as especificagcbes dos metais de adigéo utilizados, e as
composic¢des quimicas e propriedades mecéanicas estao descritas na Tabela 9 e Tabela
10.
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Tabela 8 - Especificagfes dos consumiveis de soldagem utilizados.

Especificagao Diametro
Processo Forma ] Fornecedor
(AWS/Comercial) [mm]
) A5.14/A5.14M ERNiCrMo-3 .
GMAW Arame macico ) 1,2 Sandvik
Sanicro-60
A5.14/A5.14M ERNiCrMo-3 .
GTAW Vareta ) 2,4 Sandvik
Sanicro-60

Tabela 9 - Composi¢des quimicas (% em peso) especificadas pela norma e

analisadas.
GMAW GTAW
Elemento . .
(AWS A5.14 ERNiCrMo-3) (AWS A5.14 ERNiCrMo-3)
C 0,010 0,008
Mn 0,02 0,02
P 0,006 0,006
0,000 0,000
Si 0,05 0,05
Ni 65,00 65,10
Cu 0,02 0,03
Ti 0,206 0,183
Cr 21,50 21,66
Mo 8,89 8,73
Fe 0,380 0,430
Pb 0,000 0,000
Al 0,180 0,140
Nb 3,64 3,61
Ta 0,05 0,05
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Tabela 10 - Propriedades mecénicas especificadas pela norma e analisadas.

Metal de adigao
(AWS A5.14 — ERNiCrMo-3)
) .. Ni-based super Alloy 625
Propriedades Mecanicas GTAW GMAW
(sr:ﬁ\ ‘:") Anal. (S;::ienc..) Anal.
Limite de escoamento, LE [MPa] N.A. N.A. N.A. N.A.
Limite de resisténcia, LR [MPa] 770 1262 770 1361
Alongamento, Al [%] 30 30 30 42
Dureza Rockwell C, HRC N.A. 17 N.A. 17
Energia Charpy V absorvida média [J] N.A. N.A. N.A. N.A.
Expansdo lateral média de CP Charpy
[mils/mm] N.A. N.A. N.A. N.A.

3.2 Metodologia

Este trabalho consiste em: Realizar soldas multipasses em a¢o 9%Ni utilizando
os processos Gas Tungsten Arc Welding (GTAW) e Gas Metal Arc Welding (GMAW) na
posi¢cdo 5G com progresséo ascendente. A partir destas juntas soldadas foram usinados
corpos de prova para 0s ensaios de mecéanica da fratura, microdureza Vickers,
caracterizacdo do material com analises microestruturais (Microscopia Optica e
Eletrébnica de Varredura) e analise de difracdo de raios-X no metal de base. ApOs os
testes de mecénica da fratura foram realizadas andlises nas superficies de fratura para

determinar os mecanismos predominantes de falha que ocorrem em cada condig&o.

3.2.1 Soldagem

Foram confeccionadas 6 (seis) juntas tubulares, nomeadas como MF1.1, MF2.1,
MF3.1, 6.1, 7.1 e 8.1, soldadas com processo GTAW nos passes de raiz e reforgo da
raiz, e processo GMAW nos passes de enchimento e acabamento, sendo utilizada na
soldagem GMAW a técnica de arco pulsado, este procedimento de soldagem foi
utiizado com intencdo de replicar o que acontece atualmente no campo. O
procedimento de soldagem e o acompanhamento das soldas foram realizados pelo

LNTSold/UFRJ (Laboratério Nacional de Tecnologia da Soldagem), ja a soldagem e a
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inspecao das juntas foram realizadas no SENAI-RJ CTS (Centro de Tecnologia da
Solda). Os gases de protecdo e vazbes utilizados estdo apresentados na Tabela 11. O
aporte térmico e a temperatura interpasse foram controlados mantendo um valor
maximo de 2KJ/mm e temperatura maxima interpasse de 150°C. O controle dos
parametros foi realizado por meio da maleta SAP e estdo apresentados de forma
resumida nas Tabela 12, que mostra a média dos parametros de soldagem utilizados
em uma das juntas soldadas.

As juntas soldadas tiveram chanfro em configuracdo “V-composto”, com
dimensdes conforme a Figura 39 e seguiram a norma ASME B31.3 [65].

Ensaios nédo destrutivos foram realizados para deteccéo de defeitos nas juntas
soldadas. Foram realizados os ensaios de liquido penetrante, ultrassom e radiografia.
O ensaio liquido penetrante visa identificar defeitos superficiais no metal de solda, ja os
ensaios de ultrassom e radiografia tém objetivo de identificar defeitos internos do metal
de base e da solda. As juntas soldadas apresentaram-se livres de indicagbes de
defeitos, nas areas reservadas para a retirada dos corpos de prova. A Figura 40 mostra

a junta soldada aprovada para retirada dos corpos de prova.

Tabela 11 - Gases de protecao e vazdes utilizados para soldagem das juntas.

Processo de soldagem Gas de protecao e vazdo | Gas de purga e vazao
GTAW Ar (99,9%) Ar (99,9%)
(Raiz e reforgo da raiz) 12 I/min 25 |/min
GMAW 75% Ar + 25% He N.A.
(Enchimento e acabamento) 16 I/min

Tabela 12 - Parametros de soldagem da junta MF1.1.

Passe Corrente | Tensao | Velocidade de soldagem | Aporte de calor
[A] [Vl [mm/s] [k}/mm]
Raiz 126,4 10,7 1,0 1,5
Reforco da raiz 126,2 10,8 1,1 1,3
Enchimento 119,4 24,3 2,5 1,2
Acabamento 120,3 24,3 3,2 0,9
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Figura 39 - Dimensfes do chanfro em V da junta.

Figura 40 - Junta de aco 9Ni soldada com superliga de niquel 625.

3.2.2 Solucdo NACE A modificada

Foi utilizada para os ensaios de tenacidade a fratura in situ, a solugcdo NACE A
modificada de acordo com a norma NACE TMO0177 [66] que € composta por: 0,5% acido
acético + agua destilada, sendo borbulhada uma mistura de gases com composicao
guimica de 99,2% de dioxido de carbono (CO.) + 0,8% sulfeto de hidrogénio (H.S) no
periodo de 24h antes do inicio dos ensaios para saturar a solu¢cdo em H.S, sendo
mantido até o final dos ensaios. Antes de borbulhar a mistura de gases, a solugéo é
desaerada com gas nitrogénio (N2), com intuito de retirar o oxigénio presente no

recipiente onde se encontra a solucdo. O pH foi medido no inicio e fim dos ensaios e a
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variacdo sempre ficou entre 2,5 e 3,0. Foi escolhida esta solucao, por ela ser a que mais
se aproxima da condicdo real encontrada no campo.

O HzS reage com o ferro, formando sulfeto de ferro (FeS) e hidrogénio atbmico,
Equacéo 21, a presenca de sulfeto no meio retarda a transformacéo de H em Hz, o que
gera um aumento na concentracdo de hidrogénio atdmico na superficie do material
(adsorcdo), e consequentemente aumenta a absorcédo e difusdo para o interior do

mesmo [67].

Fe + H2S — FeS + 2H Equacéo 21

A presencga do H>S em meio aquoso torna o pH do meio mais &cido e aumenta
momentaneamente a taxa de corrosdo generalizada de acos ao carbono e baixa liga,
no entanto sobre estes materiais forma-se rapidamente um filme protetor de sulfeto de
ferro (FeS), que passiva a superficie e atua como barreira difusional contra a entrada
de hidrogénio atbmico no material, fazendo com que a maior preocupacdo ndo seja
relacionada a corrosao em si (perda de massa), mas sim a possibilidade de ruptura do
filme e inicio do processo de corroséo, com geragao de hidrogénio e seu carregamento

no material [67].

3.2.3 Caracterizacdo da junta soldada

Apés a realizacdo das soldagens, os corpos de prova para caracterizacdo
microestrutural foram retirados dos anéis soldados em sentido perpendicular ao cordao
de solda circunferencial.

A caracterizagcdo da junta sodada foi realizada no LNTSold. Para o estudo
microestrutural da ZTA da solda e do metal de base foi realizada uma preparacéo
metalografica das amostras para analises de microscopia Optica e eletrbnica de
varredura com lixamento mecanico com lixa até 1200 mesh e polimento mecénico
(pasta de diamante com granulometrias de 6um, 3um e 1um). Em seguida as amostras
foram atacadas quimicamente com a solug&o nital 2% (&cido nitrico 2mL + 98mL de
etanol) para revelar as fases que estao presentes.

O microscoépio optico (MO) e o microscopio eletrénico de varredura (MEV) foram
utilizados para caracterizar as regibes da ZTA e do metal de base, com intuito de
identificar as fases e os microconstituintes presentes. Foi utilizada também a andlise
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quimica pontual pela técnica de Energy Dispersive X-ray Spectroscopy (EDS) para
confirmar as analises feitas no MEV. Para quantificar as fases austenita e ferrita no
metal de base foi utilizada a técnica de difracéo de raios-X (DRX) utilizando uma fonte
de cobalto, teste realizado no Laboratério Nacional de Nanotecnologia (LNNano).
Ensaios de microdureza Vickers com carga de 10Kgf foram realizados no metal
de base, na ZTA e no metal de solda em trés diferentes regies da junta conforme
mostra a Figura 41 com intuito de analisar a influéncia dos ciclos térmicos de soldagem

nas propriedades mecéanicas da junta.

03 01 o053
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Figura 41 - Medidas de microdureza da junta soldada.

3.2.4 Ensaio de mecanica da fratura

Os ensaios de mecénica da fratura tém o objetivo de avaliar a tenacidade do
material. Foram realizados testes ao ar no LAMEF/UFRJ (Laborat6rio de Mecanica da
Fratura) e em solucdo NACE A modificada no INT/Laboratério de H.S, CO. e
corrosividade todos em conjunto com o LNTSold que ajudou na realiza¢do, execucao e
planejamento dos ensaios de fratura.

Foram realizados ensaios de flexdo em trés pontos nos corpos de prova de tipo
SE(B) - Single Edge Bend conforme as normas BS 7448 - parte 1 ou ISO 12135, BS
7448 - parte 2 ou ISO 15653 e ASTM E1820. Nos ensaios ao ar, a temperatura ambiente
e a-90°C foi avaliado o CTOD, ja nos ensaios em solu¢cdo NACE modificada, foi avaliado
a resisténcia da propagacdo estavel da trinca através do parametro J, utilizando a
técnica de queda de potencial. Pelo fato do meio ser corrosivo ndo é viavel utilizar um

clip-gauge (extensdmetro) para medicdo do deslocamento da abertura da boca da
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trinca, por isso no lugar deste foi utilizado a queda de potencial para monitorar o
crescimento da trinca.

Os corpos de prova para 0s ensaios de mecanica da fratura da regido da solda
foram retirados dos anéis soldados em sentido perpendicular ao corddo de solda
circunferencial, conforme mostra a Figura 42, foram utilizados corpos de prova do tipo
SE(B) com dois tipos diferentes de geometria (Figura 43) e a posicdo de retirada de
cada corpo de prova (CP) esté indicada na Figura 44. Os CPs de metal base foram
retirados no mesmo sentido dos CPs da junta soldada (com entalhe perpendicular a
direcdo de laminacéo).

Perpendicular a solda
circunferencial

CP do Tipo SM
CP do Tipo WP

Figura 42 - Desenho ilustrativo da posicao da retirada dos corpos de prova.

L
L =

. ]

a) b)

Figura 43 - Geometria dos corpos de prova SE(B): a) BX2B b) BXB.
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Figura 44 - Posi¢éo da retirada dos corpos de prova de cada junta soldada.

O posicionamento do entalhe e da pré-trinca de fadiga nos corpos de prova do
tipo Microestrutura Especifica (SM) e em relagdo a Posi¢cdo da Solda (WP) estédo
apresentados na Figura 45. Conforme especificado pela norma BS 7448 - parte 2, no
corpo de prova do tipo SM a ponta da trinca deve estar posicionada na regido de graos
grosseiros da zona termicamente afetada, a menos de 0,9mm da linha de fuséo (a
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norma especifica 0,5mm, no entanto, como a junta estudada neste trabalho possui
~1mm de GGZTA, admitiu-se até 0,9mm). Nos corpos de prova do tipo WP o entalhe

deve ser posicionado de forma tal que a trinca atinja 50% de metal base e 50% de solda.

B Bvac
W

Figura 45 - Posicionamento da trinca (imagem ilustrativa, considerar chanfro em “V-
composto” (a) Corpo de prova SM com entalhe na regiao de GG da ZTA (b) Corpo de
prova WP com entalhe na regido de 50% metal base+ 50% regido da solda [27].

b)

Os corpos de prova seguiram as dimensfes e tolerancia da norma BS 7448
sendo para metal base B + 0,5% e W + 0,5% e para junta soldada B + 5% e W + 2,5%.
A Tabela 13, a Tabela 14 e a Tabela 15 apresentam a identificacdo dos corpos de prova
vélidos para cada condicdo de ensaio, metal de base, metal de solda e ZTA,
respectivamente. A identificagdo de cada CP foi mantida ao longo do processo e os

resultados serdo apresentados observando essa nomenclatura.
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Tabela 13 - Identificagdo e matriz de ensaios dos CPs de metal de base.

. ] . Temperatura | Posicao do | N2 Ensaios L
Regido | Geometria | Ambiente L Identificacdo
[°C] Entalhe Validos
MBO1
RT
MBO03
(temperatura 4
. MBO05
ambiente)
MBO06
BX2B Ar
MBO02
MB L-C MBO0O4
-90 4
MBO7
MBO0S8
MBO09
BXB Hidrogénio RT 3 MB10
MB11

Tabela 14 - Identificagdo e matriz de ensaios dos CPs da junta soldada tipo WP.

Posicao N2
" ) . Temperatura . .
Regido | Geometria | Ambiente °C] do Ensaios | Identificagdo
Entalhe Vilidos
MF1.1W3
MF1.1W8
RT 4
MF1.1W9
MF1.1W10
Ar
MF2.1W3
MS WP BX2B 90 L-C A MF3.1W1
MF3.1W2
MF3.1W4
006.1W1
Hidrogénio RT 3 007.1W1
008.1W1

69




Tabela 15 - Identificacdo e matriz de ensaios dos CPs da junta soldada tipo SM (ZTA).

Posicao Ne
. ] . Temperatura . L
Regido | Geometria | Ambiente cl do Ensaios Identificagdo
Entalhe Validos
MF1.152
RT 3 MF3.1S5
MF3.1S2
Ar
MF2.151
ZTA SM BXB -90 L-R 3 MF2.154
MF2.157
MF2.1S6
Hidrogénio RT 3 MF3.1S6
MF2.1S5

Para os ensaios de CTOD foi utilizada a maquina da MTS, modelo 370.10. J& os
ensaios de fratura J em solu¢cdo NACE A modificada, foram realizados na méaquina
Instron modelo 3382.

Uma prética usual apos os ensaios de CTOD é fraturar os corpos de prova em
nitrogénio liquido de forma a possibilitar a analise das superficies de fratura e a medi¢céo
dos comprimentos iniciais da trinca. No entanto, devido a alta tenacidade, tanto do aco
9%Ni quanto da superliga de niquel 625 em temperatura criogénica, ndo foi possivel
executar esse procedimento. Nesse caso, foi hecessario realizar um pdés-trincamento
por fadiga, seguido de corte do ligamento. As superficies de fratura foram observadas
via microscopia eletrbnica de varredura (MEV), com o objetivo de identificar os
mecanismos de fratura na regido de crescimento estavel da trinca. Para a valida¢éo dos
resultados dos ensaios em microestrutura especifica (SM), foi realizada observagéo
metalogréafica da regido de interesse (GGZTA), segundo indicado pela norma BS 7448
- parte 2. A Figura 46 mostra como foi feita a validacdo dos ensaios SM ap0s os testes,
para validar cada teste a distancia entre linha de fusdo (Fusion Line, F.L.) e ponta da
trinca (Crack Tip, C.T.) deve ser < 0,9mm, garantido assim que a ponta da trinca se

encontra na regido de graos grosseiros da ZTA.
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Figura 46 - Posicionamento da ponta da trinca na regido especifica (C.T: Crack Tip.
F.L: Fusion line).

3.2.4.1 Testes de CTOD ao ar a temperatura ambiente e a -90°C

Inicialmente foi realizada uma pré-trinca por fadiga nos corpos de prova de
acordo com a nhorma BS 7448. O valor de CTOD é calculado usando o tamanho médio
de trinca ao (que é a soma do entalhe da pré-trinca de fadiga). A média segue uma
ponderacao especifica definida na norma BS 7448, pegando nove pontos igualmente
espacados, sendo que é ignorado em cada lado 1% da borda da espessura do corpo
de prova, seguindo a Equacéo 22 e conforme mostra a Figura 47.

uﬂ_ﬂ 2 i=:ﬂ1

A taxa de deslocamento utilizada nos ensaios ao ar, Figura 48, e a baixa

Equacéo 22

temperatura, Figura 49, foi de 2,5x102 mm/s que esta de acordo com a norma BS 7448.

Os corpos de prova testados a -90°C foram ensaiados em uma camara, onde foi
injetado nitrogénio gasoso para atingir a temperada de ensaio. Foram instalados dois
termopares, um acoplado ao corpo de prova (CP) ensaiado e outro no interior da
camara, sendo monitorada a temperatura durante todo 0 ensaio, para que a temperatura

do CP néo variasse mais do que * 2°C.
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Figura 47 - Regides da superficie de fratura, com medidas da pré-trinca de fadiga para
validar o ensaio (adaptado de [28]).

Apos validado o ensaio, o valor de CTOD ¢é entdo calculado por:

5 { FS [a,n] } 2 (1 - 19 0.4 (W — ag) V, Equacao 23
- = N

gits < w 2oysE | 0.4W + 0.6a, + 2

Onde, ao/W é calculado por:

Equacéo 24
a,) 0.5 a a 3.93a 2.7a,
(%) (@) [reo- () (1- %) (20 - 2 2]

W ¢ za() G'U 1.5
(B (-5
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Figura 48 - Testes de CTOD a temperatura ambiente.

Figura 49 - Ensaio de CTOD a temperatura de -90°C.

3.2.4.2 Ensaios de integral J em solucdo NACE com a técnica de queda de potencial

Inicialmente foi realizada uma pré-trinca por fadiga nos corpos de prova de
acordo com a norma BS 7448. Para aplicacdo da corrente e medida da voltagem foram
fixados fios de cobre no corpo de prova com parafusos, para proteger a integridade
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fisica dos contatos elétricos entre o fio de cobre e o corpo de prova, foi utilizado um
revestimento anticorrosivo (de resina epoxi).

O monitoramento e o registro temporal da propagacdo da trinca durante o ensaio
J foram efetuados usando a técnica de queda potencial. Foi utilizada uma fonte elétrica
de marca Agilent modelo E3633A para gerar uma corrente continua (DC) de 10 A e um
multimetro de marca Agilent modelo 3458A, com sensibilidade maxima de 10 nV,
conectado ao computador para aquisicdo dos dados da queda de potencial. A corrente
de 10 A foi escolhida, pois a mesma manteve uma boa relacéo sinal-ruido e para evitar
os efeitos termelétricos na amostra. A Figura 50 mostra o ensaio em andamento e 0s
equipamentos utilizados para afericdo dos dados. Ja na Figura 51 podemos observar o
corpo de prova apoés a realizacdo do ensaio, € possivel notar a formacdo de uma
camada escura superficial, que provavelmente é a formacao de sulfeto de ferro, devido
a presencga de H,S.

Inicialmente os corpos de prova foram colocados na cuba de ensaio, em seguida
foi transferida a solugéo ja desaerada para a cuba e foi borbulhado a mistura de gas
(99,2% CO; + 0,8% H,S) até o final do ensaio, sendo que durante as 24h iniciais (tempo
de encharque) ndo houve aplicacdo de carga no CP. O tempo de encharque de 24 h foi
definido a partir do tempo necessario para garantir a saturagéo total do sistema com a
mistura de gases H,S/COa.

Apos o tempo de encharque foi iniciada a aplicacdo da carga monoténica, com
taxa de carregamento 1,32x10* mm/s, taxa abaixo da minima exigida pela norma
BS 7448. Quanto menor for a taxa, mais 0 meio interage com o material e o hidrogénio
difunde para a ponta da trinca, causando uma maior fragilizacdo no material, no entanto
a taxa de carregamento ndo deve ser muito baixa para ndo ocorrer 0 crescimento
subcritico de trinca, conforme apresentado no trabalho de Finamore [41].

Para verificar se na taxa de carregamento utilizada ocorre ou ndo o crescimento
subcritico de trinca, no final do ensaio a taxa de deslocamento final (Vf) é mantida
constante por um periodo de tempo (aprox. 5h). De acordo com a Figura 52 podemos
ver que a partir do tempo de 14h, o deslocamento é mantido constante, a partir deste
tempo (LLDt, constante) caso a trinca ndo se propague, ou se propague apenas apos
um tempo (tempo de incubacdo), conforme mostra Figura 53, significa que o
crescimento subcritico ndo esta atuando, ou seja, apenas 0 mecanismo de crescimento

estavel de trinca esta ocorrendo, sendo assim, é possivel calcular a tenacidade do
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material no meio a partir dos principios da mecanica da fratura elasto-plastica utilizando
a norma ASTM E1820.

Figura 51 — Corpo de prova apés ensaio em solucdo de projeto com a formacado de um
filme escuro superficial.
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Figura 52 - Variacdo da carga em funcdo de LLD durante o ensaio.
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Figura 53 - Crescimento de trinca durante o carregamento monotonico.

A transformacédo da queda de potencial em crescimento de trinca € dada pela
férmula de Johnson apresentada na Equacao 20, isolando o tamanho de trinca (a)

temos:
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Ty Equacéo 25
_ ﬂvcos" cosh ( i QW)
T Ty
cosh (g) cosh™ cosh T(lrag/z W)
0 cos ( / ZW)

Onde, ¢ corresponde a queda de potencial medida; y corresponde a metade da
distancia entre os eletrodos de medida de potencial; W corresponde a largura do corpo
de prova; a0 corresponde ao tamanho inicial da trinca e; ¢0 corresponde a queda de
potencial inicial. A equacdo de Johnson apresenta algumas vantagens, como boa
resolucdo e sensibilidade, pouco efeito do deslocamento dos eletrodos de medicao do
potencial, e independéncia do material, da temperatura do teste, do valor de corrente e
da geometria do corpo de prova, devido a forma normalizada (¢/¢p0) dos valores de

queda de potencial.

Foram realizados ensaios em corpos de prova com entalhe embotado,
Figura 54, com intuito de avaliar a influéncia do comportamento elasto-plastico do
material nos valores de queda de potencial medidos, uma vez que, durante o
carregamento monoténico, a deformacéo plastica do ligamento remanescente pode
amplificar os valores de queda de potencial, resultando em uma superestimag¢do nos
valores de comprimento de trinca [40]. Este tipo de entalhe permite, devido a sua
geometria, que o comprimento da trinca ao longo do teste permanega constante. Dessa
forma, o carregamento aplicado promove uma grande deformacé&o plastica no ligamento
remanescente, levando a um aumento da queda no potencial, sem que haja propagacgéo
da trinca. O objetivo do uso desse tipo de entalhe é para facilitar a observagédo da
influéncia da deformacéao plastica, pela medida do potencial durante o teste, permitindo
obter uma equagdo para corre¢cdo dos valores de queda de potencial devido a

plasticidade do ligamento remanescente.
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Figura 54 - Corpo de prova com entalhe embotado (adaptado de [40]).

Para determinar o correto ponto de inicio de crescimento de trinca, foi adotado o
critério apresentado no método 2 do anexo H.8 da norma ISO 12135 [28], que consiste
em uma técnica direta de estimativa do comprimento da trinca, baseada nos registros
de PDCPD. Dessa forma, considerou-se como o ponto de iniciagdo do crescimento
estavel da trinca o registro a partir do qual o valor da variagdo da queda de potencial
passa a ser positivo e crescente (A¢ = 0). A partir do conhecimento desse ponto,
determina-se, por meio da equacéo de Johnson (Equacao 25), o valor de comprimento
da trinca referente ao inicio do crescimento estavel, que se localiza na linha de
embotamento da curva de resisténcia.

Finalmente foi feita uma correcdo em relagdo aos valores de comprimento de
trinca inicial e final obtidos a partir dos valores de queda de potencial, de acordo com 0s
valores medidos fisicamente pela superficie de fratura dos corpos de prova, encontrados
apos efetuada a quebra.

Para a construcdo das curvas de resisténcia ao crescimento de trinca
experimentais (curvas J-R), foram calculados os valores de integral J em cada ponto de
aquisicao correspondente ao deslocamento e a carga, a partir dos registros P-V,

conforme:

Equacéo 26
Kﬁ’r‘)( 1-v?) . NAoi(i)
E B( W—Em )

J = Jetiy* Jpipy=
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Onde, neste caso, n = 1,9 para corpos de prova SE(B), uma vez que foram
utilizados os registros de deslocamento da linha de carga (V) [30].

Apbs adquirido os valores experimentais de J e a extensao da trinca, foi plotada
a curva de resisténcia do material ensaiado. A partir da construcdo da linha de
embotamento (BL), definida pela Equacado 27 conforme ASTM E1820 [30], e das linhas
de exclusdo, tracadas paralelamente a linha de embotamento em Aa = 0,15 mm e
Aa = 1,5 mm, os pontos qualificados foram definidos, atendendo também aos valores
limites definidos na norma ASTM E1820. Apos isso, uma curva seguindo a lei de
poténcia (Equacao 28) foi ajustada e, entéo, as constantes C1 e C2 foram determinadas.

J=20yﬂa Equacao 27

J=C1 (}Aa)CE Equacéo 28

Devido a dificuldade existente em se determinar o exato ponto do inicio do
crescimento estavel da trinca, na regido de transicao entre o processo de embotamento
e o crescimento real da trinca [40], a norma ASTM E1820 [30] estabelece que um valor
candidato a tenacidade a fratura, JQ, que pode ser obtido a partir da interseccdo da
curva ajustada pela lei de poténcia com uma reta paralela a linha de embotamento
deslocada de 0,2 mm. JQ é, entdo, qualificado como valor de tenacidade a fratura (JIC)

se 0s seguintes requisitos forem atendidos [30].

B> 1.0‘_;0 fO'y; Equacéo 29

by >10J, / 5.

A Figura 55 exemplifica a definicAo das linhas de construcdo para a
determinacgao dos pontos qualificados e do valor de JQ [22].

79



100 - ® Pontos gualficados
a0 -
80 || inha de
| embotamento
70+ | |
Il _ Linha de exclusio
80 Linha de exclusao 1.5 mm
— / 0,15 mm
£ /
E 50 ’ /
= | Curva ajustada [
S 40K |
I [
30 H
JD"H—_
2‘6‘1["" |
ll _/C{ || Linha auxliar 2 0,2 mm para determinagio ||
10FF || dede [
[,ﬁ? } | |
o | I i | i I T 1 1 i

]
0 02 04 06 08 1 12 14 16 18 2 22
Aa(mmy)

Figura 55 - Definicdo das linhas de construcdo e excluséo, dos pontos qualificados e
do valor de JQ. Adaptado de [22].

Para comparar com os valores de CTOD de carga maxima (CTOD,) obtidos nos
ensaios ao ar, e ver a influéncia do meio corrosivo na tenacidade do material, foi feita a
transformacé&o do valor de J de carga maxima (Jm) em CTODn, a partir da Equagéo 30,

a fim de permitir a comparacao entre as condi¢bes de ensaio.

7 Equacéo 30
ma,
Onde m é:
G\ 2 G \3 Equacgéo 31
m=A,— Al*( ﬂ) +A2*(—‘"’") — 3*( —”)
Ors Ors Crs

Com as constantes Ao, 1, 2 ¢ 3 Sendo apresentadas conforme:
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Ay =3.18-0.22 * (a /W)

A, =4.32-223 % (a /W)

A, =4.44-2.29 * (a_/W)

A;=2.05-1.06 * (a/W)

Para o céalculo de CTOD é requerido que:
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Equacgéo 32

Equacgéo 33

Equacao 34

Equacao 35



4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Caracterizacdo macroestrutural

A Figura 56 apresenta a sequéncia de deposicdo de passes da junta soldada
circunferencial de unido entre dois tubos 9%Ni, mostrando 0s 4 primeiros passes
soldados com o processo GTAW (raiz+ reforgo da raiz) e os passes subsequentes com
GMAW (enchimento + acabamento). A partir de um corpo de prova cortado
longitudinalmente em relacdo ao tubo, foi realizada a macrografia da solda Figura 57,
mostrando a sequéncia de deposi¢édo dos corddes, assim como as caracteristicas da

solda como: penetragdo e tamanho da ZTA.

MIG: 25,2 mm

TIG: 6,5 mm

Figura 56 - Sequéncia de camadas depositadas.
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Figura 57 - Macrografia da junta soldada GTAW raiz e reforco + GMAW enchimento e
acabamento.

A partir da macrografia foram realizadas medidas do tamanho da ZTA utilizando
0 programa Image J. A largura da ZTA variou entre 2 e 4mm. Nao foram encontrados

problemas de falta de fuséo ou trincas de solidificacdo no metal de solda.

4.2 Caracterizacdo microestrutural

Separou-se a caracterizagdo microestrutural com foco no metal de base (MB) e
nas quatro principais regides da ZTA deste ago (graos grosseiros (ZTAGG), graos finos
(ZTAGF), intercritica (ZTAIC) e subcritica (ZTASC)). Essas regides sao indicadas
esquematicamente na Figura 58. O maior enfoque foi dado na analise do MB e da
ZTAGG, uma vez que essa regido, por ser a mais afetada pelo calor e apresentar graos
maiores do que o restante do material, € aquela da qual se espera um desempenho
fracto-mecénico inferior, e por essa razdo foi o foco dos estudos microestruturais e
fracto-mecénicos. Nao houve mudancas significativas na regido subcritica da ZTA
(ZTASC) em relacdo ao metal de base. As imagens do Microscopio Optico (MO) e
Microscopio Eletrénico de Varredura (MEV) foram realizadas na regido central da
amostra, ou seja, localizadas préximas a regiao de enchimento da solda (corddes 10 e
14) conforme pode ser visto na Figura 56.
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Figura 58 - Perfil da junta soldada mostrando suas diferentes regifes.

4.2.1 Metal Base

Inicialmente, foi feito um estudo do metal de base, sua microestrutura é ferritica
com pequenas fragbes volumétricas de austenita reversa (~3%) e carbonetos nos
contornos de graos. A quantificacdo das fases foi realizada utilizando a técnica de DRX,
conforme mostra a Figura 59. E possivel observar regides de bandeamento na direcéo
de laminag&o do tubo, como ilustram a Figura 60 e Figura 61, de uma imagem do MO
e do MEV. Foi realizado um EDS (“Energy Dispersive Spectroscopy” com intuito de
caracterizar com maior precisao a matriz (fase escura), Figura 62 e também as regifes
mais claras presentes nos contornos de gréao, Figura 63. Foi constatado um ligeiro
aumento na quantidade de niquel nas fases claras em relacdo ao encontrado na matriz
metal de base. Essa observagéo corrobora as evidéncias de que tais regides mais claras

podem representar a fase austenitica.
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Figura 59 - Difragc&o de raio-X no metal de base.

Figura 60 - Microestrutura metal de base (MO).
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Figura 61 - Microestrutura do metal de base analisada no (MEV). Onde, F (ferrita) e A
(austenita).

86



c:\edax32\genesis\genspc.spc
Label:EDS_GM3 metal base matriz 10000x
kv:20.0 Tilt:0.0 Take-off:32.8 Det TypeSDD Apoclle 10 Res:144 Amp.T:12.8B

28-Jul-2017 11:32:53

IFS : 5470 Lsec : 31

Counts

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Elemant Normalized
SEC Table : Dafault

Element Wt % At % KE-Ratio Z B F
6.11 0.0027 1.1803 0.1654 1.0008
105 0.00a7 i ki B [ 0.64186 1.0044
83.15 0.8808 0.9538 0.9991 1.0135
9.19 0.0%914 1.0111 0.8891 1.0000

100.00

Figura 62 — Espectro de EDS da matriz ferritica do ago 9%Ni (fase escura).
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c:\edax32\genesis\genspc.spc
Label :EDS_GM3 metal base parte branca 10000x
Det TypeSDD Apollo 10 Res:144 Amp.T:12.8

28-Jul-2017 11:31:37

kV:20.0 Tilt:0.0 Take-off:32.8
FS : 5262 Lsec : 38

Counts

4.8k

9.00 keV

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
SEC Table : Default

Element Wt % At % K-Ratio 4 A F
C K .91  0.0040 1.1770 0.1631 1.0005
.04 0.0090 1.1124 0.6402 1.0041
@ .42  0.8212 0.9909  0.9987 1.0215
.63 0.1395 1.0082 0.8968 1.0000
Total .00

Figura 63 — Espectro de EDS da (fase clara) no contorno de gréo.
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4.2.2 Zona termicamente afetada regido de graos grosseiros

Devido as elevadas temperaturas atingidas (~1400°C) e altas taxas de
aguecimento e resfriamento inerentes ao processo de soldagem, a regido de graos
grosseiros da ZTA deste aco, inicialmente apresenta uma microestrutura martensitica,
porém por se tratar de uma junta multipasses, em varias regibes da ZTA ocorre 0
revenimento pelos passes subsequentes, fazendo com que as tensfes sejam aliviadas
e a microestrutura martensitica sofra um alivio, se transformando em martensita
revenida (ferrita + carbonetos). Esse revenido reduz a dureza e melhora
consequentemente a tenacidade desta regido. Desta forma, a regido de gréos
grosseiros é constituida principalmente por martensita revenida, em alguns pontos foi
constatado também a presenca de bainita (em pequenas quantidades), é possivel que
se tenha também austenita reversa (mesmo que em quantidades infinitesimais). Ja a
martensita fresca € mais provavel que ocorra nos passes de acabamento, em algumas
regidbes em que néo houve influéncia do revenimento do passe subsequente.

A Figura 64, Figura 65 e Figura 66 mostram respectivamente imagens de MO e
duas imagens de MEV da regido de gréos grosseiros contigua ao corddo de solda.
Foram feitas analises de EDS afim de verificar a composi¢do quimica em diferentes
pontos desta regido de gréos grosseiros e foi constatado que ndo houve uma mudanca
significativa da composi¢cdo quimica entre os diferentes pontos analisados, sendo o
espectro da Figura 67 representativo dessas regides. Observa-se que a composi¢ao
gquimica encontrada se assemelha aquela da matriz ferritica do metal de base, além de
nao terem sido encontrados pontos com altos teores de niquel (~15%), caracteristico da
fase austenitica. Sendo assim, nesta regido de grdos grosseiros, a quantidade de

austenita diminuiu consideravelmente comparando com o metal de base.
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4 = v PV A
HV |mag WD |[spot det | HFW | 11/24/2017 — 10 pm ——
20.00 kV|5 000 x 10.8 mm| 5.0 ETD|51.2 um|11:03:58 AM ' Inspect S - CENANQ/INT

Figura 65 - Regido de gréos grosseiros da ZTA (MEV). Onde, F (ferrita).
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HV |mag 0] WD |spot| det | HFW
20,00 KV| 5000 x |13.2 mm| 5.0 |ETD|51.2

Figura 66 - Regido de graos grosseiros com microestrutura bainitica (MEV). Onde, F
(ferrita) e B (bainita).
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e:hedax32hgenesishgenspe . spe
Label:EDS Solda 9Hi regiac0l bainita S000x

EV:20.0 Tile:0.0 Take-off:32.4 Det TypeSDD Rpollo 10 Bes:1d4d4 Amp . T:12.8

IF5 : 0BT L=es : 18

12=Jan=2018 11:28:59

- &
L.OUunTS

I5.5k

— Height & by Elesment
Filename / FeE\ / NiK
genspe . spe 91.17 @

— RAtomic % by Element

Filenames Fak HiK
GEASTE . Spa 81.57 B.43
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Figura 67 - EDS em ponto da ZTA GG.
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4.2.3 Zona termicamente afetada regido de gréos finos

Na regido de graos finos (~1100°C) a microestrutura é refinada devido aos ciclos
térmicos de soldagem, o efeito das temperaturas de pico acima de Ac3 até 1100°C
promove a nucleagdo de novos grdos, mas nao é suficiente para promover seu
crescimento. A microestrutura caracteristica desta regido € formada principalmente por
martensita revenida (ferrita + carbonetos) com uma pequena quantidade de bainita e
austenita reversa. Além disso, € uma regido que apresenta uma melhora significativa
da tenacidade, devido a microestrura e ao tamanho de gréaos. A Figura 68 e Figura 69
mostram as microestruturas analisadas em MO e MEV respectivamente. Nesta regiéo,
mesmo apos sofrer os ciclos térmicos de soldagem, fica nitida a continuidade das
bandas de segregacao provenientes do metal de base.

Figura 68 - Regido de gréos finos da ZTA (MO).
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HV mag WD |spot| det
20.00kV 5000 x 107 mm 4.5 ETD 51.2 um 11:19:37 AM  Inspect S - CENANO/INT

Figura 69 - Regido de gréos finos da ZTA (MEV). Onde, F (ferrita), A (austenita) e B
(bainita).

4.2.4 Zona termicamente afetada, regides intercritica e subcritica

Na regido intercritica da ZTA, que se situa entre as faixas de transformacdes
difusionais Acl e Ac3 é esperada uma microestrutura com uma quantidade um pouco
maior de austenita reversa, pelo fato desta regido se encontrar dentro do campo
bisfasico de formacédo da austenita e da ferrita. As temperaturas de Acl e Ac3 sofrem
um aumento devido as altas taxas de aquecimento, no entanto, as temperaturas
intercriticas estdo acima daquela de revenimento e conforme ja reportado por diversos
autores [3,7,9], a medida que aumenta a temperatura a austenita cresce em volume. A
microestrutura desta regido é composta por austenita e martensita revenida (ferrita +
carbonetos), conforme mostrado na Figura 70 e Figura 71.

E caracteristico da regido intercritica ocorrer uma austenitiza¢éo parcial do metal
de base, onde o volume austenitizado se transforma em martensita no resfriamento e a
austenita oriunda do metal de base cresce em volume. Com 0s passes subsequentes

ocorre o revenimento dessa martensita formada.
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HV mag WD spot det HFW | 11/24/2017 ' — 10 pm ——
20.00kV 5000 x 10.7 mm 5.0 ETD 51.2 um 11:50:54 AM  Inspect S - CENANO/INT

Figura 71 - Regido de gréos intercriticos da ZTA (MEV). Onde, F (ferrita) e A
(austenita).

95



z

A regido subcritca € caracterizada por ser uma zona onde ocorrem poucas
mudancas em relacdo ao metal de base, as temperaturas de pico impostas, pouco
abaixo de Ac1 em curtos espacos de tempo, ndo sao suficientes para promover uma
mudanca microestrututal significativa no metal de base. Uma das mudancas
caracteristica que podem ocorrer nesta regido € o coalescimento de carbonetos. Além
do mais, a quantidade de carbonetos formados é pequena, devido ao baixo teor de
carbono da liga, 0,03%, e se localiza nos contornos de gréos, dificultando ainda mais a
sua analise. A microestrutura € predominantemente ferritica com carbonetos
precipitados nos contornos de graos e pequenas quantidades de austenita reversa, bem
similar ao metal de base, conforme ilustrado na Figura 70.

Em geral ficou nitido que analisando do metal de base até a regido de gréos
grosseiros a tendéncia é uma diminuicdo da quantidade de austenita reversa nas
regides de grdos grosseiros e grédos finos da ZTA, jA nas regides intercriticas e
subcriticas a quantidade de austenita reversa é bem préoxima do metal de base.

4.2.5 Microdureza Vickers

De acordo com a Figura 72 é notdrio que houve no geral um aumento de dureza
nas regides da ZTA, sendo a regido de graos grosseiros dos passes de acabamento as
que sofreram um maior aumento, chegando a valores préximos de 350Hv. Isto ocorre
pelo fato desta regido ter uma microestrutura predominantemente martensitica, aliada
ao fato de que, por se tratar dos Ultimos passes, esta regido ndo sofre a influéncia
benéfica do revenido dos passes posteriores, diferente do que ocorre na ZTA dos
passes de raiz e enchimento, em que apresentou uma diminuicdo da dureza, que,
devido aos multiplos passes, os passes posteriores fazem com que ocorra o
revenimento dos primeiros.

Isso foi um dos fatores que influenciou o estudo mais detalhado da regido de
grédo grosseiro da ZTA, devido ao fato de sua microestrutura possuir fracdes de
martensita ndo revenida de elevadas durezas, sendo assim susceptivel para a
nucleacdo e propagacéo de trincas. Além do mais é a regido que apresentou maior
tamanho de gréo, fator que também é prejudicial a tenacidade. Segundo Scheid et al.

[62] nas sub-regibes de grdos grosseiros deste aco principalmente na GGGGZTA e
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ICGGZTA podem ser encontradas a microestrutura formada pelo constituinte A-M

(Austenita - Martensita) que sdo regides de baixa tenacidade (Local Brittle Zone - LBZ).

360
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340 +
320 | Raiz

300 r —e—Enchimento
280
260 |

240 r

Microdureza [HVO0,1]
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180 1 1 1 1 1 1 )
-2 -1 0 1 2 3 4 5

Distancia da linha de fuséo [mm]

Figura 72 - Medidas de microdureza Vickers da junta soldada.

4.3 Ensaios de mecanica da fratura

Os ensaios de mecanica da fratura foram realizados com a finalidade de estudar
a tenacidade a fratura do material (metal de base, metal de solda e ZTAGG) nas
diferentes condi¢Bes adversas que o tubo pode operar. Os valores de CTOD e as curvas

J-R serdo apresentados nos subitens 4.3.1 a 4.3.3.

4.3.1 Ensaios de CTOD ao ar (T =25°C e T =-90°C)

A Tabela 16 apresenta os dados do comportamento mecéanico do metal de base

(MB) e do metal de solda (MS) utilizados para os célculos dos valores de CTOD e J.
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Tabela 16 - Propriedades mecénicas utilizadas nos célculos de CTOD e J.

Material | o.: [MPa] | or[MPa]| Poisson| E [GPa]
MB 693 740 0,33 207
MS 430 770 0,33 207

A Figura 73 apresenta as curvas P vs. CMOD para os corpos de prova com o
entalhe posicionado no metal de base. A Figura 74 e a Figura 75 mostram as curvas
para os corpos de prova com o entalhe do tipo WP, posicionado 50% no metal base e
50% no metal de solda e as curvas para os corpos de prova com entalhe do tipo MS,
onde a frente da pré-trinca de fadiga encontra-se posicionada na ZTA de graos
grosseiros, a menos de 0,9mm da linha de fuséo, respectivamente.

Como pode ser observado, nenhum dos registros apresenta quaisquer tipos de
instabilidade (pop-ins, por exemplo). Desta forma, por se tratar de um material com
elevada tenacidade o valor de CTOD calculado em todos os casos corresponde ao valor

de carga maxima.
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Figura 73 - Registros P vs. CMOD dos corpos de prova de metal de base testados em
temperatura ambiente e a -90°C.
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Figura 74 - Registros P vs. CMOD dos corpos de prova com o entalhe posicionado
com 50% de metal de solda e 50% de metal base (WP) e testados em temperatura
ambiente e a -90°C.
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Figura 75 - Registros P vs. CMOD dos corpos de prova com a ponta da pré-trinca de
fadiga posicionada na ZTA em uma microestrutura especifica e testados em
temperatura ambiente e a -90°C.
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Analisando as curvas de P vs. CMOD, observa-se que tanto em temperatura
ambiente quanto em baixas temperaturas, o metal de base, a junta soldada com entalhe
WP e a junta soldada com entalhe do tipo SM (ZTA GG) apresentaram boa capacidade
de deformacdao plastica, com elevados valores de CMOD de carga maxima. Observa-se
também gue no geral o comportamento dos ensaios realizados a -90°C tendem a atingir
um valor de carga maxima mais elevado, que ocorre devido a diminuicdo da
movimentacao das discordancias a esta temperatura, aumentando consequentemente
a resisténcia mecanica do material.

Deve-se levar em consideragcdo que os valores de carga maxima sao
influenciados diretamente pela geometria do corpo de prova e pela extensdo do
ligamento remanescente (bg), ou seja, quanto menor o corpo de prova e o ligamento
remanescente, menor sera a carga maxima atingida durante o ensaio.

As curvas MF1.1W9, MF1.1W10 e MF3.1W4 (Figura 74) atingiram um patamar
de carga maxima inferior as demais devido ao fato de sua pré-trinca de fadiga ter sido
propagada por uma extensao maior, levando assim a um ligamento remanescente inicial
menor que as demais e por consequéncia uma carga maxima mais baixa. Tal fato se
deve a dificuldade de propagar uma pré-trinca de fadiga de forma uniforme em um
material tdo heterogéneo como uma junta soldada de materiais dissimilares, e por essa
raz&o foi necessério em alguns casos promover uma propagacao maior da pré-trinca
para que a ponta da mesma atingisse a regido de interesse em ambos os lados da
amostra. JA no caso dos corpos de prova do tipo SM, observa-se que apesar do
comportamento plastico apresentado pelos corpos de prova, os valores de carga
méxima e CMOD., sdo menores do que aqueles da Figura 73 e Figura 74, e tal diferenca
se deve ao fato de a geometria do CP ser do tipo BxB, e ndo Bx2B como os demais,
levando assim a um ligamento remanescente inicial menor.

Para viabilizar essa comparacéo de propriedades entre os materiais, utiliza-se o
CTOD como parametro de mecéanica da fratura para relacionar esses resultados, uma
vez que seu calculo engloba ndo somente carga maxima e capacidade de deformacao
plastica como também leva em consideracdo a geometria do CP e o tamanho da pré-
trinca de fadiga, permitindo assim a comparacéo entre corpos de prova com diferentes

dimensdes e geometrias.
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4.3.2 Valores da tenacidade a fratura dos ensaios ao ar (T = 25°C e T = -90°C)

A tenacidade a fratura foi avaliada através da comparacao dos valores de CTOD
de carga maxima calculados para todos os corpos de prova ensaiados. A Tabela 17,

Tabela 18 e Tabela 19 apresentam os resultados experimentais dos testes
validos em metal de base, metal de solda WP (weld positional) e metal de solda SM

(specific microstructure) que possui entalhe com a frente da trinca localizado na ZTA de

graos grosseiros respectivamente.

Tabela 17 - Resultados dos testes validos de CTOD,, em metal de base.

cp Temp. [°C] | B[mm] W [mm] do [mm] ao/W | CTOD [mm]
MBO1 25,15 50,16 25,79 0,51 1,07
MBO03 25,09 50,22 25,98 0,52 0,97
MBO5 # 25,20 50,08 25,92 0,52 1,11
MBO06 25,19 50,22 25,88 0,52 1,11
MBO02 25,07 50,18 25,87 0,52 1,20
MBO4 25,19 50,30 25,81 0,51 1,07
MBO7 > 25,16 50,22 25,82 0,51 0,99
MBO08 25,16 50,12 25,89 0,52 0,84
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Tabela 18 - Resultados dos testes validos de CTODm em metal de solda (WP).

CP Temp. [°C] | B [mm] W [mm)] ao[mm] | ao/W | CTODm [mm]
MF1.1W3 24,94 50,05 26,36 0,53 1,00
MF1.1W8 24,84 49,93 26,32 0,53 1,33
MF1.1W9 24,62 49,97 31,28 0,63 0,84
MF1.1W10 24,88 50,03 31,48 0,63 1,03
MF2.1W3 24,98 48,00 24,80 0,52 1,19
MF3.1W1 24,01 48,09 24,91 0,52 1,06
MF3.1W2 > 23,99 48,00 25,45 0,53 1,12
MF3.1W4 23,89 48,00 32,18 0,67 0,76

Tabela 19 - Resultados dos testes vélidos de CTODy, na ZTA de gréos grosseiros.

cp Temp. [°C] | B[mm] | W [mm] | ao [mm] | ao/W | Posicdo [mm] | CTOD, [mm]
MF1.1S2 25,12 25,05 12,33 | 0,49 0,548 0,78
MF3.1S2 25 24,99 | 24,97 | 12,32 | 0,49 0,177 1,05
MF3.1 S5 24,97 24,99 12,10 0,48 0,372 0,97
MF2.1S1 25,05 25,00 12,76 | 0,51 0,573 0,45
MF2.154 -90 25,00 24,60 12,93 | 0,52 0,504 0,84
MF2.1S7 25,01 25,05 12,22 | 0,48 0,436 0,83

Os resultados de CTOD de carga maxima do metal de base, da junta soldada

(entalhe WP) e da ZTA (entalhe SM) apresentaram valores muito elevados, sendo 0,45

o menor valor de CTODm encontrado, para a regido de graos grosseiros da ZTA, em um

CP do tipo MS. Além disso, mesmo apds o ponto de maximo carregamento, observa-

se que a carga se mantém elevada até valores elevados de CMOD, indicando assim

gue, a trinca ainda continuou a se propagar de forma estavel. Os ensaios realizados a

-90°C, para o metal de base, junta soldada e ZTA apresentaram valores de CTODn

muito proximos dos valores encontrados nos ensaios a temperatura ambiente. Estes
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resultados eram esperados, uma vez que tanto o aco 9%Ni, quanto a superliga de niquel
625, utilizada como metal de adicdo, sdo amplamente utilizados em aplicacbes para
temperaturas criogénicas.

Avila et al. [69] comparou os possiveis valores de tenacidade a fratura na
indUstria de dutos a partir de testes de CTOD utilizando diferentes normas. Segundo a
norma DNV-OS-F101, utilizada como um padrdao de controle de qualidade para
construcao de tubos, o valor limite inferior de CTOD é de 0,15mm, sendo o material
testado na temperatura de aplicacdo do projeto. A norma NORSOK M-120 fornece
limites inferiores de CTOD para Varios acos estruturais, onde € necessario um CTOD
de 0,25 mm para o material de base e 0,2mm para a condicdo como soldado. A norma
API-1104 considera o limite inferior entre 0,13-0,25mm; além disso, esta norma
apresenta uma curva relacionando o tamanho do defeito e o esforgo axial aplicado para
o tamanho de trinca limite de menor tenacidade. Ja a norma Petrobras N-1678 requer,
para um aco HSLA com 415MPa e espessura entre 38-75mm, valores de CTOD entre
0,3mm e 0,25mm para o0 metal de base e de solda, respectivamente. De acordo com a
aplicacdo do oleoduto, h4 uma tendéncia a considerar uma série de valores criticos de
CTOD entre 0,1-0,25mm.

Fairchild et al. [70] relataram valores de CTOD entre 0,15-0,35mm para a ZTA
de uma solda a arco elétrico, no entanto, é possivel que as zonas frageis localizadas
nas regibes de graos grosseiros da ZTA apresentem valores de CTOD entre 0,01 e

0,1mm.

4.3.3 Ensaios J em solucéo

Foram realizados ensaios de mecanica da fratura em meio, tanto no metal de
base quanto na junta soldada, este Ultimo com entalhes nas posicbes SM e WP. Como
0 meio de ensaio apresenta elevada corrosividade, ndo foi utilizado clip gage para o
monitoramento do ensaio. No lugar deste, foi utilizado a técnica de queda de potencial.
Foram realizados 3 ensaios no metal de base, 3 ensaios no metal de solda com entalhe
na posicdo WP e 3 ensaios da junta soldada com entalhe na posicdo MS com a ponta
da trinca na regido da ZTA GG. A partir de cada ensaio foi obtida uma curva do tipo P

vs LLD e uma curva de resisténcia do material J-R.
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A Figura 76, Figura 77, Figura 78 ilustram as curvas Forca x LLD referentes aos

ensaios em solucao de projeto.
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Figura 76 - Curvas P vs. Deslocamento (LLD) de corpos de prova com entalhe no MB.
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Figura 77 - Curvas P vs. Deslocamento (LLD) de corpos de prova com entalhe do tipo
WP na junta soldada.
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Figura 78 - Curvas P vs. Deslocamento (LLD) de corpos de prova com entalhe do tipo
SM, naregido da ZTA GG da junta soldada.

Observa-se que nos corpos de prova de metal de base, ap0s atingida a carga
méaxima, a curva apresentou uma queda mais acentuada que aquela observada no
metal de solda, e consequentemente sua ductilidade também se mostrou inferior,
evidenciando assim uma certa susceptibilidade do material a fragilizag&o por hidrogénio.

Conforme mencionado anteriormente, o resultado obtido a partir de uma junta
soldada com entalhe WP é decorrente de uma combinacéo das propriedades do metal
de solda, da ZTA e do metal de base que se encontram a frente da pré-trinca. Deste
modo, a elevada tenacidade da superliga de niquel 625 aliada a sua baixa
susceptibilidade a fragilizacdo por hidrogénio podem estar contribuindo para que a
tenacidade da junta soldada seja aparentemente superior a tenacidade somente do
metal de base.

Ja no ensaio de junta soldada com entalhe SM, no qual a ponta da trinca esta
na regido de graos grosseiros da ZTA, observa-se que, o valor da carga ap0s atingida
a carga maxima caiu de forma menos intensa do que no metal de base, resultado esse
divergente do que se era esperado. Deve-se no entanto tomar cuidado ao interpretar tal
resultado, pois ndo necessariamente a microestrutura desta regido é menos susceptivel

a fragilizacao por hidrogénio, uma vez que, ao se fazer a analise da superficie de fratura
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percebe-se que cerca de 90% da pré-trinca de fadiga esta na regido da solda (superliga
de niguel 625) e apenas a ponta da trinca (aproximadamente 10% da area total da preé-
trinca) estd na regido de grdos grosseiros da ZTA que possui microestrutura
caracteristica de martensita revenida, sendo assim, o metal de solda influenciou muito
neste ensaio, uma vez que, ele mascarou a influéncia do hidrogénio na regido GGZTA.
E importante salientar que todos os ensaios realizados e corpos de prova usinados
estavam em conformidade com as normas BS 7448-2, ISO 15653 e ASTM E 1820 ,
mostrando assim que a metodologia existente atualmente nas normas de ensaio de
mecénica da fratura de juntas soldadas deve ser revista, pois pode levar a
interpretagdes equivocadas de determinadas propriedades fracto-mecanicas dos

materiais, principalmente quando se trata de juntas dissimilares.

4.3.4 Valores da tenacidade a fratura dos ensaios em solucao

Apos realizadas as corregdes e os tratamentos dos dados, conforme descritos
na metodologia no subitem 3.2.4.2, foram tragadas as curvas de resisténcia (J-R) do
metal de base e da junta soldada com os 2 tipos de entalhes WP e SM, ilustrados na

Figura 79, Figura 80 e Figura 81.
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Figura 79 - Curva J-R com entalhe no metal de base.
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Figura 80 - Curva J-R de junta soldada com entalhe na posi¢cdo WP.
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Figura 81 - Curva J-R de junta soldada com entalhe na posi¢cdo SM (ZTA).

A titulo de comparacdo, foi obtida também uma curva de resisténcia ao ar no

metal de base, como ilustra a Figura 82. Deste modo, é possivel identificar a influéncia

do meio nas curvas de resisténcia do material em estudo.
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Figura 82 - Curva J-R comparativa do metal de base ao ar e em solugéo de projeto.
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Tendo como base as curvas de resisténcia do aco 9%Ni e da junta soldada,
construidas a partir dos ensaios realizados em solucdo de projeto, € possivel observar
que a tenacidade do material caiu drasticamente, ou seja, € necessario uma energia
muito menor para que a trinca se propague no material ao meio do que a energia
necessaria para que ela se propague no material ao ar.

Foram calculados os valores de CTOD de carga maxima (CTODy,) a partir dos
valores de J de carga maxima (Jm) de acordo com a Equacdo 30, de modo que, foi
possivel obter uma comparacao direta dos ensaios realizados ao meio com 0s ensaios
ao ar através dos valores de CTODy,. A Tabela 20, Tabela 21 e Tabela 22 mostram os
principais parametros e os valores de CTOD,, do metal de base e da junta soldada com
entalhe WP e SM respectivamente.

Tabela 20 - Resultados dos testes validos de CTOD em metal de base.

Tempo de
cp Temp. exposicio B W ao a0/ W Aan, Jic Jm CTODn,
X |
°c] p[h]c (mm] | tmm] | tmm] | | tmm] | /m? | (k/m?] | [mm]
MBO09 24 25,10 | 25,10 | 13,23 | 0,53 0,68 | 255,98 | 401,08 | 0,32
MB10 25 48 25,06 | 25,14 | 13,31 | 0,53 0,78 | 130,36 | 329,05 0,27
MB11 24 25,05 | 25,14 | 12,08 | 0,48 0,52 | 207,90 | 268,45 0,22

Tabela 21 - Resultados dos testes validos de CTOD com entalhe WP.

Tempo de
cp Temp. . B W do /W Aanm J|c Jm CTODm
exposicao a
°C] p[h]g (mm] | (mm] | (mm] | % | (mm] | (d/m?] | (k/m?] | [mm]
006.1W1 24 24,15 | 48,08 | 26,26 | 0,55 | 1,32 | 151,40 | 580,21 0,47
007.1W1 25 24 24,03 | 48,06 | 28,24 | 0,59 | 0,66 | 256,00 | 422,10 0,34
008.1W1 24 25,25 | 49,98 | 25,11 | 0,50 | 1,00 | 299,50 | 515,57 0,42
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Tabela 22 - Resultados dos testes validos de CTOD com entalhe SM (ZTA).

Tempo de
Temp. . B W do Aan, Jic Jn CTODm
CP . exposicdo ao/W 5 ,
[°Cl (h] [mm] | [mm] | [mm] [mm] | [ki/m?]| [kJ/m?] | [mm]
MF2.1 S6 24 25,00 | 24,98 | 13,00 | 0,52 0,65 |[574,60| 636,80 | 0,52
MF3.1S6| 25 24 25,02 | 25,02 | 12,89 | 0,52 0,58 |[379,10| 625,90 | 0,51
MF2.1S5 24 25,09 | 25,20 | 12,34 | 0,49 0,48 |310,50| 334,02 | 0,27

Analisando os valores de CTODy, o valor da tenacidade a fratura do metal de
base caiu em torno de 74% do valor em relagcdo aos ensaios ao ar. Ja para 0s ensaios
de junta soldada com entalhe WP e SM cairam 60% e 47% respectivamente. Mesmo
com a tenacidade do material caindo consideravelmente, este valor de CTOD ainda
seria aceitavel, pois o material (metal de base e junta soldada) ainda assim possui uma
plasticidade consideravel antes da sua fratura final.

De Souza [71] estudou a influéncia do hidrogénio na tenacidade a fratura do ago
X65, ele utilizou a metodologia de CTOD. Os corpos de prova foram pré-hidrogenados
com solucdo NACE A e B por 168h e depois retirados da solugéo e testados ao ar. Os
valores médios de CTODm para o0 ago testado ao ar em temperatura ambiente sem
hidrogenacéo foi de 1,25mm, ja para os testes pré-hidrogenados por 168h em solugéo
NACE A e B os valores de CTODm obtidos foram de 0,78mm e 0,69mm
respectivamente, observa-se que mesmo com a queda em torno de até 60% dos valores
de tenacidade a fratura apds hidrogenacdo, os valores de CTOD do X65 sao
considerados elevados e estdo acima do minimo requerido para os projetos line pipe de
dutos submarinos cujo valor de CTODm é de 0,15mm.

Na Figura 83 encontra-se uma analise estatistica com a média e os desvios

padr8es amostrais dos valores de CTOD, para todos 0s ensaios.
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Figura 83 - Valores estatisticos de CTODy, de todas as condi¢cdes ensaiadas.

Como j& foi mencionado anteriormente, a tenacidade a fratura no ambiente
corrosivo contendo CO; e HS, teve uma maior influéncia nos corpos de prova de metal
de base, no entanto, deve-se ressaltar que na pratica em uma junta soldada, ha o efeito
das tensdes residuais nas regides da solda e de sua proximidade, sendo assim, pode
ser que a trinca siga um caminho pela ZTA. Analisando a Figura 83 nota-se que houve
uma maior dispersao dos resultados nos ensaios de junta soldada (WP e SM), o que ja
era esperado devido a heterogeneidade do material. Os ensaios hidrogenados tiveram

pouca dispersao.

4.3.5 Andlise das superficies de fratura

Apds 0s ensaios, todas as superficies de fratura foram analisadas no MEV, com
enfoque na regido de crescimento estavel da trinca, para verificagdo do modo de fratura

e suas caracteristicas.
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4.3.5.1 Ensaios a 25°C ao ar

A Figura 84, Figura 85 e Figura 86 séo referentes aos ensaios realizados a 25°C,
ao ar, do metal de base e da junta soldada com entalhe WP e SM respectivamente.

Fratura
pos teste

<
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Date(mvdiy): 062117 WO: $6.57 mm

Figura 84 - Fractografia da superficie de fratura de CP com entalhe no metal de base
(a) Visao das diferentes regides da fratura (b) Visao da regiao de crescimento estavel

com maior aumento.
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Figura 85 - Fractografia da superficie de fratura de CP com entalhe WP (a) Viséo das
diferentes regides da fratura (b) Visdo da regiao de crescimento estavel com maior
aumento no metal de base (MB), (c) Zona termicamente afetada (ZTA) e (d) Metal de
solda (MS).
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Figura 86 - Fractografia da superficie de fratura de CP com entalhe SM (a) Visao das
diferentes regides da fratura (b) Viséo da regido de crescimento estavel com maior
aumento.

Observa-se que tanto o metal de base, quanto a junta soldada com entalhe WP
e SM apresentaram uma superficie de fratura com um grande crescimento estavel, ao
analisar esta regido é possivel notar uma morfologia rugosa e com uma elevada
gquantidade de dimples coalescidos (crescimento de microcavidades). De forma geral,
conclui-se que o mecanismo de fratura do metal de base e da junta soldada, inclusive

do entalhe SM (ZTA), foi preponderantemente ductil, como esperado para esse material.

4.3.5.2 Ensaios a -90°C ao ar
A Figura 87, Figura 88 e Figura 89 sdo referentes aos ensaios realizados a

-90°C, ao ar, do metal de base e da junta soldada com entalhes WP e SM

respectivamente.
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Figura 87 - Fractografia da superficie de fratura de CP com entalhe no metal de base
(a) Visado das diferentes regides da fratura (b) Visdo da regido de crescimento estavel
com maior aumento.
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Figura 88 - Fractografia da superficie de fratura de CP com entalhe WP (a) Visdo das
diferentes regides da fratura (b) Visdo da regido de crescimento estavel na regido do
metal base com maior aumento (c) ZTA e (d) Metal de solda.
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Flgura 89 - Fractografla da superficie de fratura de CP com entalhe SM (a) Visao das
diferentes regides da fratura (b) Viséo da regido de crescimento estavel com maior
aumento.

Analisando as imagens é possivel notar que as superficies de fratura dos
ensaios a -90°C séo bem similares as superficies dos ensaios realizados a temperatura
ambiente (25°C), tanto no metal de base, quanto na junta soldada (WP e SM). O
mecanismo de fratura predominante foi de crescimento de micro vazios, caracteristico
de fratura ductil, o que era esperado de acordo com a bibliografia, pois este material é

fabricado para trabalhar a temperaturas criogénicas até-196°C.

4.3.5.3 Ensaios em solucéo de projeto

A Figura 90, Figura 91, Figura 92 e Figura 93 ilustram as superficies de fratura
referentes aos ensaios do metal de base. Ja as figuras Figura 94, Figura 95 e Figura
96 ilustram a junta soldada com entalhe WP e as Figura 97 e Figura 98 mostram a junta
soldada com entalhe SM. Sendo todos o0s ensaios realizados em solugdo de projeto
(solucdo aquosa de acido acético saturada com a mistura gasosa com 99,2% de CO, +
0,8% de H.S).
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estavel

Pré trinca

SEM HV: 200KV | Det: 56 | bl SEM HV: 200V | Det: S8
View fledd: 104 mm  SEMMAG: 20x  2mm View flold: 1,06 mm | SEM MAS: 200 X
Date{midly): G168 WD: 14.99 mm Date{midly): CI16HE|  WD: 13.59 mm

Figura 90 - Fractografia da superficie de fratura de CP com entalhe no metal de base
(a) Visado das diferentes regides da fratura (b) Visdo da regido de crescimento estavel
com maior aumento.

VEGA3 TESCAN

SEM HV: 20,0 kV Det: SE LLt |
View fleld: 122 mm SEM MAG: 17 x 2mm
Date(m/dly): 03/16/18.  WD: 15.00 mm

COPPE/UFRJ

Figura 91 - Trincas secundarias formadas no crescimento estavel com entalhe no
metal de base
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SEMHV: 200k | SE VEGA3 TESCAN

COPPEIUFR.

VEGA3 TESCAN

COPPE/UFRJ

Figura 93 - Superficie de fratura com entalhe no metal de base 1000X (MEV)
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"""”"“.‘"‘. Dot S8 Illlllllll 2 R L L betusy ]| Illllll VEGAI TESCAN
WO 1B e SEMMAG: M0k | 200w WO 1B men SEMMAG 100X 300 m
Oatedmicdy) 52318 WO, 118 mm | WO; 1189 mm COPPRUFRS
Figura 94 - Fractografia da superficie de fratura de CP com entalhe WP (a) Viséo das
diferentes regides da fratura (b) Visdo da regido de crescimento estavel com maior

aumento no metal de base (MB), (c) Metal de solda (MS) e (d) ZTA.

120



" SEM HV: 20. et: ' ' : VEGA3 TESCAN
WD: 13.25 mm SEM MAG: 500 x 100 pm
Date(m/dfy): 05/23/18 WD: 13.25 mm COPPE/UFRJ

Figura 96 - Junta soldada com entalhe WP na regido do metal de solda.
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. Fratura pos
% teste

Cre scnsta'v_el
o :

Figura 97 - Fractografia da superficie de fratura de CP com entalhe SM (a) Visao das
diferentes regides da fratura (b) Visao da regiao de crescimento estavel com maior
aumento.

SEM HV: 20.0 kV T VEGA3 TESCAN

WD: 9.84 mm SEM MAG: 1.00 kx | 50 pm
Date(m/diy): 06/25/18 WD: 9.84 mm COPPEI/UFRJ

Figura 98 - Junta soldada com entalhe SM regiéo de crescimento estavel.

122



Ao analisar as imagens conclui-se que nos ensaios de metal base realizados em
solucéo de projeto (Figura 90) a superficie de fratura se aparenta mais facetada e a ha
pouca presenca de dimples. E possivel notar que existe a presenca de trincas
secundarias (Figura 91) na regido do crescimento estavel devido a fragilizacdo por
hidrogénio que ocorre no aco 9%Ni. Ja na junta soldada a regido do metal de base e
da ZTA, Figura 94 (B), (D) e Figura 95 também apresentam uma aparéncia mais
facetada caracteristica de uma fratura fragil e, com pouco dimples. No entanto, ao
analisar a regido da solda (superliga de niquel 625) Figura 94 (C) e Figura 96 é possivel
notar que ha uma grande presencga de micro vazios, caracteristico de fratura ductil, por
isto os resultados dos ensaios de fratura da junta soldada realizados no meio caem
menos a tenacidade do que os ensaios do metal de base, pelo fato que, o metal de
solda austenitico ndo fragilizou nos testes executados.

Ao analisar a superficie de fratura dos ensaios de junta soldada SM (ZTA),
Figura 97 e Figura 98 € notdrio que existe a presenca de trincas secundarias e uma
pequena regido mais facetada, localizada na frente da ponta da trinca que se localiza a
ZTA GG, no entanto, na regido da solda que esta localizada ao redor da ZTA existe uma
elevada quantidade de dimples. Desta forma néo foi percebida uma fragilizacdo por
hidrogénio tdo grande nestes ensaios. A quantidade de metal de solda presente na
trinca (pré-trinca + crescimento estavel) é consideravel e ela contribui diretamente na
menor fragilizagdo do ensaio.

De acordo com a morfologia da fratura, nota-se que ocorreu uma fragilizacéo no
metal de base. A superficie de fratura do metal de base teve uma aparéncia mais
facetada, no entanto, ainda assim ocorreu uma plasticidade significativa nesses
ensaios, levando a concluir que houve um misto entre fratura fragil e fratura ddctil. O
metal de solda por ser uma liga de niquel (austenitica) ndo fragilizou com esta
quantidade de hidrogénio presente nos testes, sendo assim, nas regides da solda

ocorreu uma fratura completamente ddctil.
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5.CONCLUSOES

As principais conclusdes advindas deste trabalho serdo discutidas a seguir:

1. O metal de base apresenta uma microestrutura ferritica com pequenas
guantidades de austenita reversa e carbonetos no contorno de grao, esta
guantidade de austenita € menor nas regides de graos finos e gréos grosseiros
da ZTA.

2. Atenacidade a fratura do metal de base caiu drasticamente chegando a valores
de até 74% menor quando testado em solucdo NACE modificada, ja a junta
soldada com entalhe WP (50% metal de base + 50% metal de base e ZTA) caiu
60% e com entalhe SM (com a ponta da trinca na regido de graos grosseiros da
ZTA) caiu até 47%. Mesmo com uma queda significativa na tenacidade os
valores de CTOD, ainda atendem as especificacdes as quais sdo destinadas.

3. Nos ensaios de fratura ao ar a fratura dactil foi predominante, tanto para o metal
de base guanto para a junta soldada, apresentando uma grande quantidade de
dimples na superficie de fratura.

4. Nos ensaios de fratura em solugcdo NACE modificada, o tipo de fratura
predominante para o metal de base foi um misto de fratura dictil com fraturas
frageis pontuais, nestas regides ha a presenca de uma superficie facetada. Ja
na junta soldada as regides que continham o metal de solda apresentaram
fratura ductil. E os ensaios da ZTA apresentaram fratura ductil, muito devido a
grande quantidade de metal de solda presente.

5. Nos ensaios de metal de base ocorreu um misto de fratura fragil e fratura ductil,
ja nas regibes da solda ndo foram presenciadas fragilizacdes, sendo assim,

ocorreu uma fratura totalmente ductil nessa regido.
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6. SUGESTOES PARA TRABALHOS
FUTUROS

Como recomendacdes de trabalhos futuros segue:

1. Fazer ensaios de CTOD com pré-carregamento de hidrogénio e comparar com
0S ensaios in situ, assim seria possivel estudar a influéncia do hidrogénio nos
dois possiveis tipos de defeitos mais encontrados em tubos, além de analisar
gudo mais frageis sdo o0s ensaios in situ.

2. Fazer estudos de permeacédo de hidrogénio para saber a influéncia da
microestrutura especifica de cada regido da junta soldada e o coeficiente de
difusdo em cada regido, sendo assim, seria possivel entender melhor os
mecanismos de fragilizagéo do hidrogénio na junta soldada.

3. Fazer ensaios de Charpy instrumentado em corpos de prova Gleeble, nas
diferentes condicfes de campo, para entender melhor qual seria a influéncia dos
ciclos térmicos inerentes ao processo de soldagem na energia de impacto
Charpy dos materiais.

4. Fazer estudo de permeacdo de hidrogénio com a solucdo NACE A modificada
com e sem protecao catddica com intuito de analisar se ha influéncia da corrente
aplicada no ensaio de mecanica da fratura in situ e na quantidade de hidrogénio
gue permeia no material, ou seja, se a formacéo do filme (FeS) influencia na
difusibilidade do meio.

5. Estudar por ensaios de permeacéo de hidrogénio diferentes regides da ZTA com
e sem a aplicacdo de carga mecéanica, com intuito de ver a influéncia da
microestrutura e da deformacao plastica no processo de difusdo do hidrogénio.

6. Realizar ensaios de fratura em juntas soldadas com chanfro em meio V ou
chanfro em K com entalhe pegando somente a regido de grdos grosseiros da
ZTA, pois estes seriam os melhores tipos de chanfros para estudar a influéncia

somente a regido de graos grosseiros da ZTA.
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