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Um dos principais desafios para ensaios de mecanica da fratura em meio acido
estd no desenvolvimento de metodologias que reduzam a necessidade de
instrumentagdo bem como na determinagdo dos parametros de teste que permitam
reduzir o tempo de ensaio. Com o objetivo de desenvolver uma metodologia
experimental para avaliacdo de curvas J-R de agos API X65 em ambientes agressivos,
ainfluéncia de alguns parametros de teste foi analisada, como revestimento, orientagcao
do corpo de prova e taxas de deslocamento. Durante os testes a diferentes taxas de
deslocamento, verificou-se a existéncia de crescimento subcritico de trinca para taxas
muita lentas, o que foi corroborado com os grandes valores de extensao de trinca
obtidos apds analise na superficie de fratura dos corpos de prova. Além disso, acima de
determinadas taxas, foi observada a presenca de um tempo de incubagido antes do
inicio do crescimento subcritico, indicando a possibilidade de separagao dos
mecanismos de crescimento de trinca estavel e subcritico, permitindo obter curvas J-R
sem influéncia do crescimento subcritico. Com base nos resultados obtidos neste
trabalho, foi proposta uma metodologia experimental para a determinagao de curvas de

resisténcia J-R de agos APl em meio acido.
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One of main challenges for fracture mechanics testing in sour environment is
related to the methodology development that reduces instrumentation needs as well
defines test parameters to minimize test duration. In this work, with the aim to develop
an experimental methodology for J-R curves of API steels in aggressive environments,
the influence of some test parameters was analyzed for testing in sour environment.
During tests with different displacement rates, subcritical crack growth was verified at
low displacement rates, which was also corroborated by large crack extensions observed
in the fracture surfaces. Above a certain displacement rate, incubation time prior to
subcritical crack growth was observed, which indicates that stable and subcritical crack
growth mechanisms can be dissociated, allowing the J-R curves evaluation without
contribution of subcritical crack growth mechanism. Thus, in this work an experimental
procedure for J-R curves determination of carbon steels in aggressive environments,

without subcritical crack growth contribution, is being proposed.
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1 INTRODUCAO

Com a descoberta de novos campos para a exploracao e producio de petréleo
e gas na camada de pré-sal, a demanda por gasodutos e oleodutos com mais
resisténcia mecanica e a corrosdo aumentou, tendo em vista a agressividade do
ambiente, devido as elevadas pressdo e temperatura de operagao, bem como a
presengca de gases, como CO, e H»S. Novos desafios tém sido impostos para o
desenvolvimento de materiais que apresentem elevada resisténcia mecanica, a

corrosdo e alta tenacidade a fratura.

A caracterizagdo do comportamento em fratura dos materiais para tubulagdes
que venham a ser utilizadas sob condi¢gdes ambientais adversas € imprescindivel para
o controle da integridade dessas estruturas. A utilizacdo de agos C-Mn com resisténcia
mecanica mais elevada tem se mostrado um desafio para os fabricantes de tubos, que
devem assegurar que seus produtos estejam qualificados para uso nos ambientes
agressivos dos campos de exploragao e producao de petroleo e gas, em especial nas
camadas do pré-sal. Para isso, uma das avaliagdes a ser feita € para a determinagao

da tenacidade a fratura desses agos em ambientes que contém H,S e COs..

A metodologia para a avaliagdo experimental da tenacidade a fratura desses
materiais ao ar ja esta bem estabelecida e deve ser feita com base em normas vigentes.
Ja para essa avaliagdo em meios agressivos ainda ndo ha uma metodologia
experimental normatizada que estabeleca os requisitos minimos que devem ser
considerados durante os ensaios de fratura nesses ambientes. Dessa forma,
adaptacdes as normas existentes bem como cuidados adicionais devem ser aplicados.
A presencga de um ambiente agressivo reduz a resisténcia do material ao crescimento
de trincas, reduzindo o fator de intensidade de tensdes (K) necessario para propagar
uma trinca sob esforcos monotbnicos. Dependendo da combinagao material-meio
existem metodologias normatizadas da Mecanica da Fratura Linear-Elastica (MFLE)
para avaliar o fator de intensidade de tensdes que provocara o crescimento da trinca
em componentes trincados nesses ambientes. De forma analoga ao que aconteceu com
0s acgos estruturais em testes ao ar, com o desenvolvimento de agos ultra-tenazes e a
combinagdo material-meio utilizada os valores limiares para o crescimento de trincas
podem estar muito proximos dos limites da MFLE por deformacgéo plastica. Nessa nova
realidade, os parametros da Mecanica da Fratura Elasto-Plastica (J ou CTOD) devem
ser utilizados. A avaliagao da tenacidade a fratura de agos no regime elasto-plastico
deve ser realizada mediante a determinagao de curvas de resisténcia ao crescimento

de trinca. E para a obtengdo dessas curvas € necessario avaliar com precisdo o



comprimento da trinca durantes os testes, o que torna o ensaio mais complexo quando
realizado em meio acido pelas limitagdes de algumas das técnicas mais tradicionais,
que requerem a utilizagado de extensémetros, além da necessidade de sistemas de

neutralizagdo e seguranga.

Um dos principais desafios, entdo, para ensaios de mecanica da fratura em meio
acido esta no desenvolvimento de metodologias confidveis que reduzam a
instrumentagcio necessaria e o tempo de ensaio para avaliar a tenacidade a fratura dos
acos. Com base nisso, o objetivo geral deste trabalho foi adaptar a metodologia
experimental normatizada para testes ao ar para permitir a avaliagcdo experimental de

curvas de resisténcia J-R de agos em meio acido.

Inicialmente foram testadas algumas metodologias para a determinagdo do
comprimento de trinca ao longo dos testes (método de queda de potencial elétrico,
método de normalizagdo e método das descargas parciais), sendo os resultados das
mesmas comparados para testes ao ar e no meio especifico. A partir desses testes
preliminares optou-se pela utilizagdo do método de queda de potencial elétrico, que foi
devidamente avaliado em testes ao ar e em meio acido, atingindo a confiabilidade

requerida.

O primeiro objetivo especifico deste trabalho foi para a analise dos para@metros
de teste importantes nos ensaios de mecanica da fratura em meio acido. Apés uma
analise comparativa, um conjunto de parametros que permitissem obter os resultados
mais conservadores foi definido. Dentre os parametros mais importantes para testes em
meios agressivos destaca-se a taxa de aplicagao da forga motriz para o crescimento da
trinca. Assim sendo, o segundo objetivo especifico deste trabalho foi a determinacao
experimental de uma taxa de deslocamento para a qual as curvas J-R do material no
meio especifico ficariam independentes da taxa de deslocamento, o que permitiria
determinar o valor limiar de integral J do material (Jeac) em um meio especifico no menor
tempo de ensaio possivel. Entretanto, durante os testes para o desenvolvimento do
procedimento experimental, verificou-se a existéncia de crescimento subcritico de trinca
junto com o crescimento estavel de trinca para testes a taxas muito lentas, o que foi
evidenciado pelos grandes crescimentos de trinca observados nas superficies de
fratura. Apos identificada a ocorréncia desse mecanismo para baixas taxas de
deslocamento, o procedimento experimental foi levemente modificado com o intuito de
verificar a existéncia ou néo de crescimento subcritico de trinca durante o teste. A
proposta passou a incluir uma ultima etapa no teste que consiste em manter o
deslocamento constante por um certo periodo apds o término do carregamento

monotdnico enquanto o comprimento de trinca continua sendo monitorado.



A metodologia experimental proposta foi aplicada em agos API X65, usados em
tubulacdes, e os resultados indicam que é possivel detectar a presenga ou nédo do
mecanismo de crescimento subcritico de trinca durante o teste. Dessa forma, para
certas taxas de deslocamento nas quais o crescimento subcritico esta ausente, seria
possivel avaliar experimentalmente a curva de resisténcia J-R e, consequentemente, a
tenacidade a fratura de agos em ambientes agressivos especificos. Adicionalmente,
mediante a metodologia proposta, uma certa taxa de deslocamento critica pode ser
avaliada, a partir da qual apenas o crescimento estavel de trinca esteja presente durante
os testes.



2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

21 Acos API

Os acos utilizados em tubulagbes para transporte de 6leo, gas e derivados sao
geralmente acos baixa liga, fabricados para atender aos requisitos das especificagdes
da American Petroleum Institute (API). De acordo com a API, a classificacdo de agos
utilizados em tubulagdes € feita segundo a especificacdo API 5L, considerando a
aplicagado, a composicao quimica e a resisténcia mecanica requeridas no projeto [1]. A
identificacdo do material é feita pela tensao limite de escoamento minima especificada
para cada grau de a¢o da seguinte forma: o aco API de grau X65 possui 65 ksi (450

MPa) de tensao limite de escoamento minima.

A norma API 5L [1] estabelece os requisitos minimos e mandatérios para dois
niveis de especificagdo de produto (PSL 1 e PSL 2), que definem diferentes requisitos
técnicos (em termos de composi¢do quimica, propriedades mecanicas e ensaios nao
destrutivos) de acordo com a aplicagédo do componente. O PSL 1 fornece a faixa de
graus de A25 a X70, enquanto que o PSL 2 fornece a faixa de graus de B a X80 [1].
Além disso, essa especificacdo define as condigbes finais dos tubos, se serdo
fornecidos como laminado (L), normalizados (N), temperados e revenidos (Q) ou por
laminagéo controlada (M) e se serdo para aplicagdo em servigo na presencga de H.S

gasoso em solugédo aquosa, quando, entdo, recebem a designagéo S.

A tecnologia de exploragao e produgéo na industria de petroleo e gas tem exigido
uma busca constante por materiais com maior resisténcia mecanica e a corrosao para
aplicagdo em dutos. O uso de agos de alta resisténcia e baixa liga (ARBL), em especial
os agos C-Mn, permite a fabricagdo de dutos com parede de menor espessura, devido
as caracteristicas de elevada resisténcia mecanica e tenacidade, atribuidas ao controle
do processo de fabricagdo termomecanico [2,3]. Os agcos ARBL sao constituidos por
baixos teores de carbono (0,03-0,25%), elementos formadores de solugéo solida (como
Mn até 2% e Si) e elementos de liga como nidbio, titdnio e vanadio, visando uma

combinagao desejavel de resisténcia mecanica, soldabilidade e tenacidade [4].

2.2 Trincamento assistido pelo meio

O trincamento assistido pelo meio (EAC — Environmentally Assisted Cracking) é
um processo de falha que ocorre no material devido a combinagido de trés fatores:

ambiente agressivo, material susceptivel e tensdo trativa, que pode ser primaria



(originada por carregamento externo) ou secundaria (tensdes residuais, térmicas etc.)
[5], como esquematizado na Figura 1. Nesse processo, a nucleagcado e/ou propagagao
de trincas ¢é induzida ou acelerada pela presenca do ambiente agressivo; as taxas de
corrosdo sao baixas e as tensées médias que causam o trincamento nao atingem o
limite de escoamento do material, podendo ser uma fracao relativamente pequena do

mesmo [6].

(N

Figura 1 — Representagao esquematica da combinagéo dos fatores que causam o

trincamento assistido pelo meio.

2.2.1 Modos de trincamento assistido pelo meio

Dentre seus principais modos de falha estao: a corrosao sob tensao (SCC), a
fragilizacao por hidrogénio (HE — Hydrogen Embrittlement), a corrosao-fadiga (CF —
Corrosion-Fatigue) e a fragilizagao induzida por metal liquido (LME — Liquid Metal
Embrittlement). A corrosado sob tensao € um fendbmeno no qual a propagacéao da trinca,
que é um processo dependente do tempo, ocorre quando existem as condigbes
eletroquimicas, mecéanicas e metallrgicas necessarias. Ja o fendmeno de corrosao-
fadiga esta relacionado a aplicagcdo de uma carga ciclica, ao invés do carregamento
estatico da corrosao sob tensao. Na fragilizagdo por hidrogénio a propagagéao da trinca
ocorre quando o hidrogénio é gerado como produto da reagdo de corrosdo. Uma
caracteristica comum aos trés modos citados € o crescimento subcritico de trinca, que
€ um processo dependente do tempo no qual a propagagéo da trinca pode ocorrer sem
acréscimo da forga motriz para o crescimento da mesma [7,8], em contraposi¢cao aos
mecanismos de crescimento estavel de trinca, nos quais um aumento da forga motriz é
sempre requerido. A forgca motriz para o crescimento da trinca pode ser definida tanto

por parametros da mecanica da fratura linear-elastica quanto por parametros elasto-



plasticos. A fragilizagdo induzida por metal liquido, em geral, nao envolve uma reagao
eletroquimica de corrosdo. Nesse caso, a propagacao da trinca ocorre quando o metal

liquido penetra nos contornos de grao de outro metal em estado sélido.

A seguir serao apresentados sucintamente os principais modos de EAC.

2.2.1.1 Corroséo sob Tenséo (SCC)

A corrosdo sob tensdo ocorre em niveis de tensdo relativamente baixos em
relagéo ao limite de escoamento, quando o material € exposto a um ambiente agressivo.
Esse fendmeno ocorre devido a uma reagao anédica em defeitos pré-existentes, como
trincas, porosidades, pites, falta de fuséo e outros, que consome o material nessa regido
levando a propagacéao da trinca. Esta pode ser transgranular ou intergranular, sendo a
direcdo de propagacao da trinca perpendicular a tenso trativa aplicada ao componente
em modo | de carregamento [6]. Falhas transgranulares sdo menos comuns que as
intergranulares, entretanto, ambas podem existir no mesmo sistema, ou até uma trinca
pode ter inicio de um modo e se propagar de outro [6]. A Figura 2 ilustra o processo de
reacao anddica na ponta da trinca, na qual observa-se que a propagacao da trinca
ocorre porque a taxa de corrosdo na sua ponta é maior que a taxa nas faces da trinca,
devido ao filme passivo formado que protege essas regides. A ruptura desse filme ocorre
localmente devido as altas tensbes na ponta da trinca, levando a exposicao dessa regido

ao eletrdlito, e consequente propagacgao da trinca.

A Figura 3 apresenta esquematicamente a curva de polarizacdo anddica,
indicando as regides de susceptibilidade do processo de SCC. Na zona 1, a corrosao
sob tensdo ocorre na regido de transicao entre a corrosao ativa e a formagéao do filme
passivo. Ja na zona 2, que se refere a faixa de potencial de formagao de pites, o
processo de SCC pode se iniciar a partir dos pites [6,7,9]. E importante destacar que
fatores como temperatura e composi¢cao da solucéo, incluindo pH e 6xidos dissolvidos,
ions agressivos, e inibidores, podem modificar o comportamento do diagrama de
polarizagao anddica para permitir a corrosdo sob tensdo. Dessa forma, néo é possivel
prever a susceptibilidade da corrosdo sob tensdo apenas com o diagrama de

polarizagdo anddica [6].
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Figura 2 — llustragéo simplificada do processo de reagao anddica de corrosao sob

tensdo na ponta de uma trinca. Adaptado de [9].
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Figura 3 — Diagrama de polarizacédo, indicando as regides de susceptibilidade a

corrosdo sob tensdo. Adaptado de [7,9].

2.2.1.2 Fragilizagdo por hidrogénio (HE)

O processo de fragilizagao por hidrogénio é causado pela entrada e difusao de
hidrogénio atébmico na estrutura cristalina da liga metalica. Devido ao seu pequeno raio
atdbmico, o hidrogénio tende a se difundir mais rapidamente que outros atomos. Dessa
forma, ele tende a ser atraido para regides de alta triaxialidade de tensdes trativas, nas
quais a estrutura cristalina esta mais deformada, por exemplo em regides a frente da

ponta da trinca que estdo sob tensao, favorecendo assim a fratura por clivagem [5].

Nos acos a fragilizagdo por hidrogénio tende a aumentar a medida que a
resisténcia mecanica aumenta, embora nao seja possivel definir com precisdo qual o
limite de resisténcia acima do qual esse fendmeno nao ocorre, devido a influéncia de
algumas variaveis, como composi¢do quimica e microestrutura do ago, quantidade de
hidrogénio no acgo, tens&o aplicada e severidade da concentragcédo de tensdes [5]. As
principais fontes de hidrogénio incluem: processo de soldagem; fluidos/gases do
processo, protegao catddica em agua do mar, produto de reagdes de corrosao (CO-,
H.S)



2.2.1.3 Corroséo-fadiga (CF)

A corrosao-fadiga € um fendbmeno no qual a falha do material ocorre devido a
combinagdo entre um ambiente agressivo e tensbes ciclicas. Dependendo da
combinagao material-meio e do carregamento ciclico aplicado, as taxas de propagacao
da trinca podem ser elevadas se comparadas com o processo de fadiga tradicional em
ambiente inerte [5]. Além disso, esse fendmeno pode ocorrer até mesmo em situagdes
nas quais o trincamento assistido pelo meio é negligenciavel sob carregamento estatico

[9].

Esse fendmeno consiste de danos multiplos acumulados em cada ciclo de
carregamento no meio agressivo. As superficies de fratura nesse mecanismo, assim
como no processo de fadiga ao ar, apresentam marcas de praia macroscopicas, € 0s
produtos de corrosdao se acumulam a medida que a trinca avanca. Em escala
microscopica, as estrias sao frequentes e evidenciam que a cada ciclo ocorre um avango
descontinuo da trinca. A frequéncia de aplicagao das tensdes ciclicas € um parametro
importante nesse mecanismo, uma vez que frequéncias muito baixas levam a um maior
crescimento de trinca por ciclo. Por outro lado, frequéncias elevadas eliminam o efeito

do ambiente corrosivo.

2.2.1.4 Fragilizagao induzida pelo metal liquido (LME)

A fragilizagdo induzida por metal liquido € um fendbmeno caracterizado pela
queda significativa na tenacidade de um metal normalmente ductil quando revestido por
um filme fino de um metal liquido e submetido em seguida a um carregamento trativo.
O modo de falha muda de ductil a fragil intergranular ou fragil transgranular, sem que
haja qualquer alteragao no comportamento do metal sélido. A fratura pode ocorrer em
tensdes bem abaixo do limite de escoamento do sdlido, e, em alguns casos, o inicio ou
a propagacdo das trincas parece ocorrer instantaneamente. A velocidade de

propagacgao da trinca estimada esta entre 10 a 100 cm/s [10].

Nesse modo de EAC, a fragilizagdo do material resulta do enfraquecimento das
ligagdes atbmicas na adsorgéo induzida liquido-sdlido nas superficies e ponta da trinca,

facilitando a emissao de discordancias ou a decoesao.



2.2.2 Mecanismos de propagacdo de trincas por corrosao sob tensao

Ha diferentes mecanismos que explicam o fenébmeno de corrosado sob tensdo na
ponta da trinca. Eles podem ser divididos em duas categorias basicas: anddicos e
catddicos [7]. Os mecanismos anddicos mais comuns envolvem a dissolu¢ao e remogao
de material da ponta da trinca. Ja os mecanismos catddicos envolvem a evolugao do
hidrogénio no material: adsorcao, difusdao e fragilizagdo [7]. Esses mecanismos
baseiam-se em quatro processos atdmicos essenciais (e na combinagéo deles) que

podem promover a propagacao da trinca [11]:

a) Remocgéo de atomos da ponta da trinca para a solugéao;

b) Movimento de cisalhamento dos atomos na ponta da trinca;

c) Separagao em tragao dos atomos na ponta da trinca (decoesao);
d) Difusao superficial dos atomos a partir da ponta da trinca.

Os principais mecanismos estédo descritos a seguir.

2.2.2.1 Dissolugédo anddica

Neste mecanismo, a tensao trativa produz deformacéo suficiente para a ruptura
do filme superficial pela intersec¢ao das bandas de deslizamento com a ponta da trinca.
A trinca se propaga devido a dissolucao anddica nessa regido que ocorre ao longo dos
contornos de grao, até que a repassivagao ocorra [6,11]. A ponta da trinca ira
permanecer livre do filme se a taxa de deformacao nessa regido for maior que a taxa de
repassivacgao, e dessa forma a propagacao da trinca ocorre. Além da ruptura do filme
protetor, o processo de deslizamento aumenta o deslocamento da abertura da ponta da
trinca, permitindo uma difusdo dos ions mais rapida nessa regido, de modo que
dissolugao nao seja reprimida por outros produtos de corrosao [11]. A Figura 4 ilustra

esquematicamente o mecanismo de dissolugédo anddica.

Deslizamento
localizado

Filme protetor

Difuséo de ionse—
dissolvidos

Dissolugdo (M>M*+e-) em
locais de ruptura do filme,
seguido por repassivacao

Figura 4 — Esquema do mecanismo de dissolu¢do anddica. Adaptado de [11].



2.2.2.2 Adsorgéo

Nesse mecanismo, as ligagcdes metalicas na ponta da trinca sao enfraquecidas
pela adsor¢cédo de espécies especificas que estdo dissolvidas no meio corrosivo [6]. A
Figura 5 mostra um diagrama esquematico do mecanismo de adsor¢ao que ocorre na

ponta da trinca.

Separacéo trativa dos
T atomos (decoeséo)

Espécies

adsonvidas~~—_ . —~ WS\ S S > SN\ /5N o e ——

l Transferéncia de carga e
enfraquecimento da ligagéo

Figura 5 — Diagrama esquematico do mecanismo de adsor¢ao na ponta da trinca.
Adaptado de [11].

2.2.2.3 Mobilidade atémica superficial

Esse mecanismo baseia-se na difusdo superficial de atomos de uma regido
tensionada elasticamente na ponta da trinca para uma lacuna adjacente atras da ponta
da trinca. As lacunas sao geradas pela dissolugéo ou por corrosao seletiva na superficie
da trinca logo atras da sua ponta, e a propagacao da trinca € controlada pela taxa de
movimentagao das lacunas ao longo da superficie da trinca [6,11]. Nesse mecanismo,
o fenébmeno de SCC ocorre entdo pela captura das lacunas superficiais na ponta da
trinca e difusdo dos atomos para longe da ponta da trinca. A Figura 6 mostra um

esquema do mecanismo de mobilidade atbmica superficial.

Geracédo de lacuna

® ® — Mobilidade superficial
S B
Lacuna —E| g Z D © /GD@@

) 2 Ooq

fon do metal

Contaminante

Crescimento datrinca

Atomo do metal

Figura 6 — Diagrama esquematico do mecanismo de mobilidade atémica superficial.
Adaptado de [11].
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2.2.3 Mecanismos de propagacdo da trinca por fragilizagao por hidrogénio

Esses mecanismos estdo associados a fragilizacdo por hidrogénio [11], que
envolve diferentes fontes de hidrogénio na ponta da trinca: o hidrogénio adsorvido, o

hidrogénio dissolvido e a formacgao de hidretos.

Os mecanismos baseiam-se no enfraquecimento das ligacdes interatdmicas do
substrato devido a presenca do hidrogénio, facilitando a liberagao da discordancia ou
decoesao na ponta da trinca [6]. Dentre os principais mecanismos baseados nos efeitos
do hidrogénio podemos citar: a decoeséo assistida por hidrogénio (HEDE — Hydrogen-
Enhanced Decohesion), a plasticidade localizada assistida pelo hidrogénio (HELP —
Hydrogen-Enhanced Localised-Plasticity) e a emissao de discordancias induzidas pelo

hidrogénio (AIDE — Adsorption-Induced Dislocation Emission).

Na HEDE, a presencga do hidrogénio em regides de tensdes elevadas na ponta
da trinca enfraquece as ligagdes interatdbmicas, facilitando a decoesao [11]. A HELP
envolve a concentragdo localizada de hidrogénio na ponta da trinca, devido as elevadas
tensbes hidrostaticas, e as atmosferas de hidrogénio em volta das discordancias ou os
atomos de hidrogénio presentes no nucleo das discordancias facilitam a movimentagao
das mesmas. Ja na AIDE, os atomos de hidrogénio adsorvidos na superficie
enfraquecem as ligacdes interatdmicas, facilitando a emissao de discordancias a partir

da ponta trinca [11].

2.2.4 Influéncia do meio agressivo

Um ambiente acido € definido como aquele que contém gases corrosivos como
H>S e CO; dissolvidos no meio aquoso. De acordo com a NACE MR0175 [12], para que
0 ambiente seja classificado como acido (sour), a pressado parcial de gas sulfeto de
hidrogénio (H2S) deve ser maior ou igual que 0,3 kPa (0,05 psi). A Figura 7 apresenta o
diagrama das regides de severidade do ambiente agressivo em termos de pH da
solugao e pressao parcial do gas H.S para agos carbono e agos baixa liga [12]. A regiao
0 corresponde a regido de servigo nao acido (sweet), na qual os requisitos de selegao
de agos para uso nessas condi¢des ndo requerem muitas precaugdes. Ja as regides 1,
2 e 3 correspondem as regides para uso em servigo acido, e o grau de severidade desse
ambiente aumenta em ordem crescente. Nessas regides, os requisitos para selegao de
acos (como base nas propriedades de dureza e tensao limite de escoamento, no uso
ou nao de revestimento e tratamento superficial, etc) sdo mais rigorosos e, em geral,

ensaios de qualificacdo sao necessarios para assegurar a adequada utilizagdo dos

11



materiais nesses ambientes.

A severidade do ambiente acido para o componente depende das caracteristicas
metalurgicas do material bem como das condi¢gdes ambientais, como pressao parcial do
gas H.S, concentracao de ions de cloreto presentes no meio aquoso, pH, tensao trativa
local, temperatura e tempo de exposicao [12].

0,3 kPa
6,6

5,5

pH

45

351~ ——— ==

25

0:1 ‘Ii 1.0 1I00 1000
Przs (kPa)

Figura 7 — Regides de severidade do ambiente agressivo, em fungéo da pressao

parcial de H.S e do pH, conforme a norma NACE MRO0175 [12]. Adaptado de [12].

A corrosdo em ambientes aquosos contendo H2S/CO; representa um problema
relevante para a industria de 6leo e gas, uma vez que os efeitos da interagdo do H.S e

CO- nos agos carbonos ainda nao estdo bem compreendidos.

Na presenga de H>S a corrosao resulta de uma reagéo eletroquimica, entre o
metal e o meio corrosivo, como mostrado na Eq. 1. A reagéo anddica do ferro (Eq. 2) e
as reagdes catodicas do sulfeto de hidrogénio (Egs. 3 e 4) contribuem para a reagao
local do H2S (Eq. 1). Nessa reacéo, o sulfeto de ferro formado pode atuar ou ndo como

protecao, dependendo das condigbes de pH, temperatura e pressao parcial do H,S.

Fe+H,S—FeS+2H Eq. 1
Fe—Fe? +2e” Eq. 2
H,S+H,0—H" + HS +H,0 Eq.3
HS +H,0 —H" + §%+H,0 Eq. 4

A exposicao dos agos carbono e agos baixa liga a essas condi¢des corrosivas
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pode torna-los susceptiveis a diferentes fendbmenos de nucleagao e propagacao de
trinca como: trincamento induzido pelo hidrogénio (HIC — Hydrogen Induced Cracking),
trincamento induzido por hidrogénio e orientado por tensao (SOHIC — Stress Oriented
Hydrogen Induced Cracking) e trincamento sob tensao por sulfeto (SSC — Sulphide
Stress Cracking). A principal diferenca entre esses mecanismos de trincamento é que o
SSC resulta do hidrogénio atdbmico no metal, enquanto o HIC e o SOHIC envolvem a
recombinagdo do hidrogénio atdmico em hidrogénio molecular nas interfaces mais
frageis do material. Além disso, o mecanismo de HIC pode ocorrer também sem

qualquer tensao aplicada [13].

A presenga de CO2 em meio aquoso resulta na sua dissolugao na forma de acido
carbdnico (Eq. 5), que mesmo sendo um acido fraco pode ocasionar uma diminuigéo do
pH da solugédo aquosa, tornando-a mais agressiva. A corroséo por CO, em agos carbono
leva a formacgao de FeCO3; como produto de corrosdo, que pode promover uma protecéo

ao metal ou ndo [14].
C02+H20 —>H2003 Eq 5
Fe +COz+H20 —>FeCO3+H2 Eq. 6

Em sistemas contendo H2S e CO», os efeitos das interagdes entre esses gases
€ 0 ago carbono ainda ndo é bem compreendido [14]. Dessa forma, nesse caso, o
processo de corrosao do metal depende fortemente do tipo de produto de corrosao
formado na superficie do metal. Dependendo da razéo entre as pressdes parciais de
CO; e H»S, o processo de corrosdo pode ser dominado pelo H2S ou pelo COg, e seus
respectivos produtos de corrosdo (sulfeto ou carbonato). A taxa de precipitacdo das
espécies ou formacao dos filmes protetores depende de varios fatores ambientais e da
concentragcdo das espécies. A estabilidade e a aderéncia dos produtos de corrosdo no

metal determinam a taxa de corrosao [14,15].

2.3 Conceitos basicos da Mecanica da Fratura
2.3.1 Modos basicos de fratura

O crescimento de uma trinca pela acao de tensdes aplicadas pode ocorrer
segundo trés modos basicos, ou mediante uma combinacdo dos mesmos. A Figura 8
ilustra esses modos. No modo | a tensao trativa € aplicada no sentido perpendicular ao

plano da trinca. No modo Il a tensao cisalhante é aplicada no plano da trinca, no plano
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da chapa. No modo Il a tensado cisalhante é aplicada no plano da trinca, no sentido

perpendicular ao plano da chapa.

v J .
N

Modo | Modo Il Modo Il

Figura 8 — Modos de carregamento aplicaveis a trinca. Adaptado de [16].

Tecnologicamente, o modo | € o mais importante, pois € nesse modo que ocorre
a grande maioria dos casos de fratura, ja que trincas crescendo por fadiga e/ou por
corrosao sob tensio orientam-se nos planos principais, onde as tensdes cisalhantes
sdo nulas [16]. Assim sendo, ao longo do trabalho sera discutido o crescimento de

trincas apenas em modo |I.

2.3.2 Mecéanica da Fratura Linear-Elastica

Os conceitos iniciais da Mecanica da Fratura Linear-Elastica (MFLE) foram
desenvolvidos a partir do trabalho de Griffith em 1920, cuja analise baseou-se do ponto
de vista puramente energético, quando uma trinca € introduzida em uma chapa infinita
submetida a um carregamento trativo. Segundo Griffith, para a propagagao da trinca
ocorrer, a taxa de liberagdo da energia potencial elastica na estrutura, pelo crescimento
da trinca, deve ser superior a energia consumida pela formagédo de novas superficies.
Partindo da 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
liberagao de energia potencial por unidade de comprimento da trinca (G), conforme Eq.
7, como a forga motriz para o crescimento da trinca [16]. O termo a direita da Eq. 7
representa o aumento da energia superficial por unidade de comprimento da trinca, que

€ designado como a resisténcia do material ao crescimento da trinca (R). A trinca ira se
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propagar quando G > R.

mola
G:

>2ys=R Eq.7

onde o é a tensao trativa aplicada, a € o comprimento da trinca, E o modulo de

elasticidade, y% a energia superficial.

Na década de 1950, Irwin desenvolveu uma outra abordagem utilizando a teoria
da elasticidade linear, que se baseia na distribuicdo de tensbes na regiao vizinha a ponta
da trinca. De acordo com Irwin, esses esforcos podem ser escritos da seguinte forma
[9,16]:

K
0;=——f;0 Eq. 8
U} \/H’ U] q
onde gj é o tensor de tenséo, r e #sdo as coordenadas polares com origem na ponta
da trinca, fj € uma funcéo adimensional e K é o fator de intensidade de tensdes. A Figura

9 mostra o sistema de coordenadas a partir da ponta da trinca.

Figura 9 — Coordenadas a partir da ponta da trinca. Adaptado de [16].

Para diferentes geometrias e estados de carregamento, mas sempre em modo

I, o fator de intensidade de tensdes é definido, de forma geral, como:
K=Yovma, Eq. 9

onde Y é o fator de forma, que depende da geometria da estrutura e do defeito.

Dessa forma, K (fator de intensidade tensdes em modo |, vide Figura 8),
depende da geometria, do comprimento da trinca e da tens&o aplicada. Como pode ser
visto na Eq. 9, para uma trinca de um certo comprimento a medida que a tensao

aumenta, a intensidade das tensbes na ponta da trinca também aumenta. Ainda de
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acordo com a teoria de Irwin, a fratura ocorre quando o fator de intensidade de tensdes
aplicado (K) 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 [9].

Da comparacao das Eqgs. 7 e 9, tem-se a demonstracao da equivaléncia entre
as duas abordagens energética (modulo G) e do ponto de vista das tensdes (fator de

intensidade de tensdes Kj):

K2
G=?/ (estado plano de tensao)
Eq. 10
K(1-02) .
G=T (estado plano de deformagéao)

onde v é a razao de Poisson.

A teoria da MFLE, no entanto, possui aplicabilidade limitada a materiais
relativamente frageis ou que apresentam deformagéo plastica confinada em uma
pequena regido na ponta da trinca [9,16], uma vez que toda essa teoria esta baseada
no comportamento do material no regime elastico linear. A solugdo do campo de tensdes
vizinho a ponta da trinca baseada na teoria da elasticidade indica que para qualquer
tenséo aplicada na chapa as tensdes na ponta da trinca tenderiam ao infinito @ medida
que a distancia r da ponta da trinca tendesse a zero (Eq. 8). A solugéo elastica esta
representada pela linha tracejada na Figura 10, o que ndo é real, uma vez que 0s
materiais metalicos se deformam plasticamente quando a tensao limite de escoamento
€ atingida. Dessa forma, materiais metalicos sempre apresentam deformagao 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 regiao [5,9] e ndo pode ser utilizado

como critério de fratura pois fornecera resultados inconsistentes.
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Figura 10 — Representacéao grafica da variagdo da tensao em fungao da distancia da

ponta da trinca. Adaptado de [9].

2.3.3 Mecénica da Fratura Elasto-Plastica

A grande maioria dos metais estruturais modernos apresentam grande
plasticidade durante o processo de fratura, o que impossibilita a aplicacdo da MFLE. A
Mecanica da Fratura Elasto-Plastica (MFEP) surge, entdo, como uma metodologia para
caracterizar o processo de fratura de materiais que apresentam deformacao plastica
durante esse processo. Esta metodologia se estende além do regime elastico da MFLE,
porém com limitagdes, nao sendo aplicavel nos casos em que a falha da estrutura esta
associada ao colapso plastico. A Figura 11 apresenta esquematicamente as regides de

aplicagao dos conceitos de MFLE e MFEP, assim como o conceito de colapso plastico.

PEEEE ftEHt ftirt tiitd

= - HM

R R R R R R R R RN

o o c
Material de alta Material de alta Material mais Material ddctil com Material ductil
resisténcia em resisténcia em ductil em estado propagacgdo por  totalmente plastico
estado plano de estado plano de plano de tensao ou plasticidade
deformacgéo tensao estado plano de
MFLE I deformagéo

I MFEP I

| Colapso plastico |

Figura 11 — Limites de aplicabilidade dos conceitos de MFLE e MFEP para descrever

o comportamento em fratura. Adaptado de [16].
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Para caracterizar a tenacidade a fratura no escopo da MFEP, os dois principais
parametros utilizados sdo: o deslocamento de abertura na ponta da trinca (CTOD) e a
integral J. O CTOD é um paradmetro que se baseia na deformagao na ponta da trinca,
associada a medigdes de deslocamento na boca do entalhe; enquanto que o conceito
da Integral J é visto como a generalizagcao dos conceitos de intensidade de tensbes e
das mudancas energéticas envolvidas na propagacao da trinca em um material elasto-
plastico [16]. Entre esses parametros, amplamente utilizados como critérios de fratura,

existe uma relagao tedrica [9].

Considerando um caminho arbitrario na ponta de uma trinca, percorrido no
sentido anti-horario, da face inferior a face superior (Figura 12), a integral J foi proposta

como [8]:

ou;
J=[ | wday -1, ZLds

onde, W é a densidade de energia de deformacgao, T; € o vetor de tragdo, ui o vetor
deslocamento e ds um infinitesimal do caminho T'. O valor dessa integral tem unidades
de energia por unidade de area, é independente do caminho de integracao e pode ser

calculado para qualquer geometria e estado de tensdes.

Figura 12 — Caminho de integracéo arbitrario ao redor da ponta da trinca. Adaptado de

[9].

O valor da Integral J representa a variagao na energia potencial elastica em
fungdo da mudanga no comprimento da trinca (Eq. 12), o que é analogo ao G em
materiais elastico-lineares (Eq. 13). Porém, para os materiais elasto-plasticos, uma
parcela elevada da energia é absorvida em forma de deformacao plastica e nao pode
ser recuperada. Nesse caso, J é visto fisicamente como a diferenga de energia

absorvida por dois corpos de prova idénticos, com as trincas levemente diferentes [9],
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como mostrado na Figura 13.

J=-1 Eq. 12
B\ da &

sendo U a energia potencial e B a espessura do corpo de prova. Para o caso de

materiais com comportamento elastico-linear, tem-se:

K
J=G =fl (estado plano de tensao)
Eq. 13
K2(1-v?) N
J=————— (estado plano de deformacao)

E

,)
V

Carga, P
-

©
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Figura 13 — Taxa de liberagdo de energia ndo-linear. Adaptada de [9].

Deslocamento,

Para resolver analiticamente as equagbes da metodologia da Integral J o
comportamento de um material elasto-plastico € modelado como um material elastico
nao-linear, baseado na similaridade das suas curvas tensdo-deformacdo sob
carregamento monoténico. A Figura 14 apresenta os comportamentos de um material
elasto-plastico e de um material elastico nao-linear. Pode-se observar que a diferenga
entre os comportamentos esta no momento do descarregamento, no qual o material
elastico nao-linear volta a sua forma original, aliviando a carga para o mesmo modo que
foi carregado, enquanto que o sdlido elasto-plastico nao retorna a sua posi¢ao original,
sendo deformado plasticamente. Se o carregamento for exclusivamente monoténico, os

dois materiais apresentam comportamentos idénticos [9].
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Figura 14 — Registros carga-deslocamento para (a) material em regime elastico nao-

linear e (b) material em regime elasto-plastico. Adaptado de [16].

A relagcado tensao-deformagado para os materiais com comportamento elasto-

plastico € modelada pela equagao de Ramberg-Osgood, conforme a Eq. 14:

n
i=£+0{£] Eq. 14
€ Op Oy

onde, g, e ¢, sao valores de tensido e deformacao de referéncia, respectivamente, o €

uma constante adimensional e n é definida como o coeficiente de encruamento do
material.

Hutchinson, Rice e Rosengren demonstraram que a Integral J € um parametro
que controla os campos de tensdes e deformagdes na regiao vizinha a ponta de uma
trinca em materiais com comportamento elasto-plastico. Os estudos desses trés
pesquisadores permitiram definir o chamado campo HRR, que descreve as tensdes e

deformacdes ao redor da ponta da trinca em fungéo da integral J[9,16].

1

nel o~
aocyl,r
A
n+1 ~
g _ %% E—;j £;(n,0) Eq. 16
E ac,’Ir

onde, I € uma constante de integragéo que depende do valor de n, ;; e §;;s&o fungbes

adimensionais dependentes de n e do angulo polar sobre a trinca 6 [9].
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Ao analisar as Egs. 15 e 16, pode-se observar que as tensdes na regiao vizinha
a ponta da trinca variam proporcionalmente a (r '/ ") Assim, para valores de r muito
pequenos, as magnitudes dessas tensdes tornam-se extremamente elevadas, tendendo
ao infinito. Por outro lado, para valores de r muito grandes, as magnitudes das tensbes
tornam-se praticamente nulas. Dessa forma, a solucdo HRR é valida somente para uma
certa regido, onde as magnitudes das tensdes previstas por essas equagdes séo
similares as aplicadas realmente no material. Para essa regido de validade da solucéo,
a Integral J controla o processo de fratura do material de forma analoga ao que acontece
com o fator de intensidade de tensdes K em materiais elasticos lineares [9,16]. Nesse
caso, entao, o critério de fratura indica que havera crescimento de trinca quando Jap >

Jic, que é a tenacidade a fratura do material.

2.3.4 Curvas de Resisténcia ao Crescimento de Trincas

A avaliacdo da tenacidade a fratura de materiais que nao apresentam fratura por
clivagem e sim apresentam crescimento estavel de trinca (dentre eles os agos
estruturais) pode ser feita mediante as curvas de resisténcia ao crescimento de trincas
(conhecidas como curvas-R), que relacionam a for¢ga motriz para o crescimento de
trincas em funcado da extensdo da trinca (Aa). Essas curvas, caracteristicas de cada
material especifico, sdo analogas as curvas tensdo-deformacdo, que relacionam a

tensao que deve ser aplicada ao material para atingir certo grau de deformacao.

O conceito das curvas de resisténcia € baseado em um balango energético no
qual a fratura ocorre quando a energia disponivel para o crescimento da trinca ou taxa
de energia liberada (G) € maior que a resisténcia do material (R). O crescimento da
trinca pode ocorrer de forma estavel ou instavel, dependendo de como G ou R variam
com o comprimento da trinca [9]. As condicbes para crescimento estavel de trinca
podem ser expressas de acordo com as Eqgs. 17 e 18. Ja o crescimento instavel ocorre
quando a Eq. 19 é satisfeita. E importante ressaltar que as curvas de resisténcia s&o
expressas em termos de propriedade do material (K, J ou CTOD) versus extensao da
trinca (Aa). Ja as curvas de forga motriz sdo expressas por um grafico de taxa de

liberagao de energia (G, Kapl, Japi, CTODap) versus comprimento da trinca.

G=R Eq. 17
aG _dR Eq. 18
da da
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dG dR

_— Eq. 19
da>da q

O formato das curvas de resisténcia depende do comportamento do material e,
em menor importancia, da configuracdo do componente trincado [9]. A Figura 15 ilustra
esquematicamente, de maneira simplificada, a forgca motriz e as curvas-R para dois tipos
de comportamentos do material, considerando uma chapa infinita contendo uma trinca
vazante com comprimento inicial 2ap e carregada com uma tensao trativa o. Para o caso
da curva reta (Figura 15a), na qual a resisténcia do material é constante com o
comprimento da trinca, quando a tensao € igual a g4, a trinca é estavel. Nessa situagao
a fratura ocorre quando a tensdo aplicada é igual a 02, e a propagacao da trinca é
instavel, uma vez que a forga motriz aumenta com o crescimento da trinca e a
resisténcia do material permanece constante. Ja para a curva de resisténcia crescente
(Figura 15b), observa-se que a trinca cresce em pequena extensao até que tensao
aplicada alcance 02, quando entdo ela para, e s6 volta a crescer quando a tensao
aplicada aumenta. Quando a tenséo é fixada em 0>, a forga motriz aumenta a uma taxa
menor que a resisténcia do material. O crescimento estavel continua a medida que a
tensdo aumenta para os. E, finalmente, quando a tensdo aplicada alcanga o4, a
propagacgao da trinca cessa, quando a forga motriz é tangencia a curva de resisténcia.
Se a forga motriz ultrapassar esse ponto de tangéncia, o crescimento da trinca torna-se

instavel.

Materiais frageis, que fraturam por clivagem, apresentam curvas de resisténcia
retas (independentes do comprimento da trinca), uma vez que a energia superficial é
uma propriedade invariante do material. Ja materiais que apresentam fratura ductil
possuem curvas de resisténcia crescentes com o comprimento da trinca, na qual a zona
plastica na ponta da trinca aumenta de tamanho a medida que a trinca cresce. Neste
caso, a forca motriz (G, Kap, Jap)) para o crescimento da trinca deve aumentar para

manter a propagacao da trinca [9].

Na regido de estabilidade, a analise das condi¢cdes de equilibrio entre forca
motriz aplicada e comprimento da trinca é baseada no crescimento de trincas
unicamente pelo mecanismo de crescimento estavel. Isto é, uma vez atingido um certo
valor de forga motriz aplicada havera um certo crescimento de trinca associado. Se a
forga motriz permanece constante, o comprimento de trinca também permanecera. A
Unica forma de aumentar o comprimento da trinca € aumentando a forga motriz aplicada.
Existe também nesse caso analogia com as curvas tensdo-deformagéo (uma vez

atingida certa tensao, deformagéao adicional sera possivel somente a partir do aumento
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da tensao aplicada).

A 74
G R G R Instabilidade
o,
G - Gl o s i
Instavel
Gef- — — =

Estavel R

o
L P

a a, a,

(@) (b)

Figura 15 — Representacdo esquematica do diagrama de curva de resisténcia e forca
motriz para curvas de resisténcia (a) independente do comprimento da trinca e (b)

crescente com o comprimento da trinca. Adaptada de [9].

A Figura 16 apresenta, como exemplo, uma curva J-R tipica de material metalico.
No estagio inicial, ocorre o embotamento da trinca (situagdo A), resultando em uma
curva linear e em um crescimento aparente da trinca, devido ao arredondamento da
ponta da trinca. A partir de um determinado valor de J (Jic), ocorre o crescimento estavel

da trinca (situagbes B e C da Figura 16).

! ;

i g

da

Inicio do
crescimento

Embotamento

Aa

Figura 16 — Curva J-R tipica de material metalico, mostrando as etapas associadas ao

crescimento da trinca no regime elasto-plastico. Adaptada de [9].
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A Figura 17 ilustra esquematicamente o comportamento do material em testes
realizados em controle de deslocamento (V) e em controle de carga (P). Como pode ser
visto, embora a forga motriz ao crescimento da trinca, nesse caso representada em
termos de J, para ambas as situagdes seja a mesma, a taxa de mudanca da curva de
forca motriz depende de como a estrutura € carregada. Em geral, o comportamento em
controle de deslocamento tende a ser mais estavel do que em controle de carga. Isso
porque, em controle de deslocamento, para a maioria das geometrias, a forga motriz
diminui com a propagacgao da trinca; sendo necessario um aumento do deslocamento
para que a trinca continue a crescer. Ja no caso de controle de carga, em geral as
geometrias apresentam uma curva de forga motriz crescente com o comprimento da
trinca e a instabilidade ocorre no ponto de tangéncia entre a forga motriz e a curva de
resisténcia, indicando que se a carga aplicada aumentar, a trinca crescera de forma
instavel, podendo levar a fratura catastréfica do componente. Assim, quando as curvas
de resisténcia sao determinadas experimentalmente, os testes sio realizados em
controle deslocamento, uma vez que as geometrias definidas em normas apresentam
curvas de forga motriz decrescente em controle de deslocamento, o que permite obter
uma quantidade significativa de extensao de trinca sem atingir a instabilidade durante o

teste, ja que a resposta do material nao pode ser definida além do ponto de instabilidade.

J, Jr Instabilidade em
controle de carga

Figura 17 — Curva J-R, mostrando o ponto de instabilidade e comparando os
comportamentos em controle de carga (P) e controle de deslocamento (V). Adaptada
de [9].
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2.3.4.1 Avaliagdo experimental de curvas de resisténcia ao crescimento de trincas

Para a construcdo das curvas experimentais J-R, os pares J-Aa devem ser
obtidos. Os valores de J podem ser facilmente calculados a partir dos registros P-V
(carga vs. deslocamento da linha de carga) obtidos experimentalmente. De acordo com
a norma ASTM E1820 [17], o valor da integral J, em uma condigédo de estado plano de
deformagbes, pode ser obtido mediante o somatério das componentes elastica e

plastica, pela Eq. 20, em cada ponto (/) da curva P-V.

2 2
Jo= (1-v )K(i) + 77Ap/(i)
" E b\B

Eq. 20

onde A, é a area plastica sob a curva P-V (Figura 18), b é o ligamento remanescente e

n & uma constante adimensional, que depende da geometria do corpo de prova.

'pl

"4

Figura 18 — Area sob o diagrama P-V. Adaptada de [17].

Para a avaliagdo da propagacao da trinca ao longo do teste é necessario o
tratamento adequado dos dados, além de instrumentagao especifica e equipamentos
com alta sensibilidade. Existem diferentes técnicas experimentais para a determinacao
dos comprimentos de trinca instantdneos durante os testes, todas elas apresentam
vantagens e desvantagens que devem ser cuidadosamente avaliadas para cada ensaio.

Algumas dessas técnicas serdo abordadas no item 2.3.4.2.

De posse das curvas de resisténcia, e tendo em vista a dificuldade de se
determinar com precisao o inicio do crescimento estavel da trinca, a tenacidade a fratura

Jic é definida de forma convencional, como o ponto de intersecgdo da curva de
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resisténcia e uma linha auxiliar paralela a linha de embotamento que passa por 0,2 mm
[17].

2.3.4.2 Metodologias para avaliagao do comprimento de trinca ao longo dos testes
a) Método das Descargas Parciais

O método das Descargas Parciais, ou método da Variagdo da Flexibilidade
Elastica (Unloading Elastic Compliance), € uma técnica para estimar o crescimento da
trinca ao longo de um teste de fratura utilizando equagdes que relacionam o seu
comprimento com a variacao da flexibilidade do corpo de prova. Esse método permite
que o comprimento da trinca seja calculado em intervalos regulares durante o ensaio
pelo descarregamento parcial do corpo de prova. A medida que a trinca cresce, o corpo
de prova torna-se mais flexivel, devido a diminuigao do ligamento remanescente gerado
pela sua propagagao, e essa flexibilidade é entdo associada ao incremento da extensao
da trinca, por meio de ciclos sucessivos de descarregamento e recarregamento parciais.
O valor da flexibilidade do material pode ser obtido pela inclinagdo das curvas de

descargas, como mostrado na Figura 19.

Descarregamento
parcial

i ! T \

/|

Deslocamento

Figura 19 — Grafico P vs. CMOD tipico de um teste de descargas parciais. Adaptado
de [9].

Para a obtencdo do comprimento da trinca durante o ensaio, essa metodologia
requer medi¢des precisas da flexibilidade do corpo de prova, necessitando para isso de
um extensémetro do tipo clip-gage posicionado na boca do entalhe, que mede o CMOD.

A sensibilidade desse método pode ser comprometida pela ocorréncia de friccoes e
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deslizamentos dos pinos de apoio que podem causar rotagdes involuntarias do corpo

de prova ou do extensdmetro, provocando efeitos indesejados nos resultados [18].

A partir dos dados de CMOD obtidos, é possivel relacionar, de acordo com as
equagdes da norma ASTM E1820 [17], o valor da flexibilidade elastica de um material,
para corpos de prova de diferentes geometrias (C(T), SE(B) e DC(T)) com o tamanho
de trinca num determinado momento. A partir disso e dos registros de carga e
deslocamento, pode-se calcular a evolugcédo dos valores de K e J, para entdo construir

as curvas de resisténcia.

b) Método de Queda de Potencial Elétrico

O método de queda de potencial elétrico (PD — Potential Drop) € muito utilizado
para o monitoramento da iniciacdo e do crescimento de trinca em ensaios de fratura e
fadiga. Esse método consiste da passagem de uma corrente constante através do corpo
de prova e da medicdo do potencial elétrico gerado entre dois pontos opostos e
simétricos em relagdo ao plano da trinca (Figura 20). A medida que a trinca propaga, a
resisténcia a passagem de corrente no ligamento remanescente aumenta devido a
menor area, gerando um aumento da densidade de corrente e, portanto, um aumento

no potencial elétrico [19,20].

ER Corrente constante A

Queda de
potencial, V V« a

o>

Comprimento da
trinca, a

Figura 20 — Representacao esquematica do principio da técnica de queda de
potencial. Adaptado de [9,19].

A partir dos valores de queda de potencial obtidos, é necessario correlaciona-
los ao tamanho da trinca. Uma das equagdes mais conhecidas € a equagao de Johnson
[18,19,21,22]:
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a= w cos™’ cosh (ny/ 2 W)

T é cosh (ﬂy/ZW) Eq. 21

cosh (—) cosh’’ — A N
%" oos ("% )

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;
ao corresponde ao tamanho inicial da trinca e; ¢ corresponde a queda de potencial
inicial. A equacgdo de Johnson apresenta algumas vantagens, como boa resolugédo e
sensibilidade, pouco efeito do deslocamento dos eletrodos de medig¢édo 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 (#/¢) dos valores de queda de potencial
[18,19].

O método de queda de potencial pode ser aplicado de duas formas: em corrente
alternada (ACPD - Alternating Current Potential Drop) ou corrente continua (DCPD —
Direct Current Potential Drop). Os ensaios de corrente alternada permitem a obtengao
de um valor minimo de potencial, que pode corresponder a iniciacdo do crescimento
estavel da trinca; entretanto, esse valor € dependente da frequéncia da alternancia da
corrente [23]. Ja a técnica DCPD elimina a variavel da frequéncia da corrente e permite

um monitoramento praticamente constante do avancgo da trinca [19].

A técnica de DCPD possui algumas vantagens no monitoramento do
crescimento da trinca durantes testes para a obtencgéo de curvas J-R, dentre as quais
podemos destacar o registro continuo do tamanho da trinca durante o teste, a redugao
do tempo de ensaio, uma vez que nao requer medicoes de flexibilidade elastica, e a
possibilidade de ser usada em condigbes extremas de taxas de deslocamento e
temperatura [19,21]. No entanto, essa técnica possui algumas limitagcdes que precisam
ser consideradas. Uma limitagdo refere-se a deformagéo plastica do ligamento
remanescente que ocorre antes do inicio do crescimento trinca, durante o carregamento
monotdnico. Esse efeito amplifica o sinal de queda de potencial, podendo
consequentemente superestimar o valor do comprimento da trinca medido [24-27]. Essa
limitacdo pode ser solucionada por meio de correcbes por plasticidade, que serao
melhor explicadas nos itens 3.3.2.2 e 4.2.1. Outra limitagdo refere-se ao uso dessa
técnica em eletrélitos, nos quais alguns cuidados s&o necessarios para avaliar a
possivel fuga de corrente na solugao usada, o que pode afetar os valores queda de
potencial medidos [28,29]. Por fim, algumas limitagdes estao relacionadas a dificuldade

em se distinguir precisamente o crescimento aparente de trinca, devido ao
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embotamento, do crescimento estavel da trinca nos registros de queda de potencial
[19,21,22,26,27,30].

Baker [27] utilizou a técnica de DCPD para monitorar a iniciagdo e propagagao
da trinca durante testes de fratura em corpos de prova SE(B) de um ago carbono. O
autor identificou que deformacao do ligamento, embotamento da ponta da trinca e
crescimento de vazios na zona de processo da trinca podem ser possiveis fontes de
mudanga no sinal de queda de potencial em adi¢do ao crescimento da trinca durante os
testes para a avaliagdo das curvas de resisténcia. Se a influéncia desses fatores néo é
considerada na estimativa do tamanho da trinca durante o teste, a técnica de queda de
potencial ndo prevé corretamente os valores de tamanho de trinca, o que pode levar a
valores muito mais baixos de Jq [19]. Assim sendo, como ja mencionado, séo

necessarios métodos de ajustes para minimizar e/ou eliminar esses efeitos.

Com relagédo a determinagédo do ponto de iniciagdo do crescimento da trinca,
trata-se de um tema ainda bastante estudado, tendo em vista a dificuldade em se definir
com precisao esse ponto. Alguns autores [21,22] relataram o uso dos registros de DCPD
versus deslocamento da linha da carga para determinar o ponto de iniciacdo do
crescimento estavel de trinca. Esse ponto é definido visualmente a partir da mudanca
de inclinagao na parte inicial dos registros, como mostrado na Figura 21. Ja Schwalbe
et al. [18] utilizaram esses mesmos critérios, porém com os registros P-DCPD para a
determinacgao do ponto de iniciacdo. Conforme mostrado na Figura 22, a reta representa
a linha de base para determinacao do valor de ¢, da Eq. 21. Esse ponto, definido
quando o registro desvia da linearidade nos registros, refere-se ao valor de queda de
potencial sob carregamento monoténico, porém sem qualquer crescimento de trinca. A

partir desse ponto, ocorre o crescimento estavel de trinca.

Chen et. al. [19] realizaram um estudo de queda de potencial em trés materiais:
aco inoxidavel austenitico 316L, liga de niquel 617 e ago ferritico-martensitico, e
também observaram que, para valores baixos de extenséo de trinca (Aa), os pares
experimentais J-Aa ndo seguiam a linha de embotamento, provavelmente devido a
efeitos de deformacgao plastica, embotamento na ponta da trinca e/ou crescimento de
microvazios. Os autores propuseram ajustes matematicos, como a aplicagao do filtro de
Savitzky-Golay e o calculo de dJ/dAa, no tratamento dos dados com o objetivo de
considerar os efeitos desses fatores na estimativa do crescimento da trinca. A partir do
ponto de inflexao da curva obtida pelos registros dJ/dAa versus Aa, que foi considerado
o ponto critico para distingao entre embotamento e crescimento de trinca, definiu-se o

inicio do crescimento estavel da trinca.

29



?o T 1 T Ll T LJ L T iioo L) T L) T T Ll T T
1000 |
900
3
£ 8o
G Boor
[a]
700 |
10 F - 600 |- 1
i
o 1 1 1 1 1 1 1 1 500 51 1 1 3 1 1 1 1
0 5 40 15 20 25 30 35 40 45 0 B 10 45 20 25 30 35 40 45
V (mm) V(mm)

(a) (b)

Figura 21 — Registros P-V (a) e DCPD-V (b) mostrando o ponto utilizado como inicio

do crescimento estavel da trinca. Adaptado de [22].
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Figura 22 — Registros P-DCPD, mostrando a linha de base usada para determinacgéo

do valor de ¢ a ser usado na equacgao de Johnson (Eq. 21). Adaptado de [18].

C) Métodos de Normalizagédo

As técnicas de normalizagdo foram desenvolvidas a partir de uma analise
dimensional da dependéncia da carga (P), do deslocamento da linha de carga (V) e do
comprimento de uma trinca, através de uma funcio de normalizagao, utilizando a teoria
da deformagéo por plasticidade [31]. Essa metodologia foi posteriormente descrita por
Herrera e Landes [32] e incorporada a norma da ASTM E1820 [17], anexo A15. Com
essa metodologia, é possivel obter valores de J unicamente a partir de registros de P e

V, e dos valores iniciais e finais de comprimento da trinca (a), medidos fisicamente. Essa
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técnica possibilita, entdo, a construgédo de curvas de resisténcia J-R sem a necessidade
de uma instrumentacao mais sofisticada e/ou procedimentos para medi¢cao da variagao

da extensao da trinca em tempo real.

O desenvolvimento da metodologia de normalizagcéo baseou-se em uma analise
da plasticidade no ligamento remanescente de um material contendo uma trinca,
considerando que toda a plasticidade estava contida nesse ligamento [31]. Foi
demonstrado que os valores de carga (P) e deslocamento plastico (V) deviam ser
normalizados com base na Eq. 22. Dessa forma, segundo Ernst et al. [31], essa

abordagem se mostra correta para condigdes de tensao-deformagéao arbitrarias.

P—f Vp/' a B .
W_ W! W; W;-" Eq22

Herrera e Landes [32] observaram que os valores de Vu/W necessarios para a
constru¢cdo da curva J-R sdo consideravelmente distintos para cada material. Assim
sendo, os autores propuseram uma forma de abordar esse problema genericamente,
iniciando a analise do comportamento plastico do material por ajuste de poténcia e
prosseguindo com o ajuste linear a medida que mais deformacao plastica fosse
aplicada. Com isso, a partir do processamento matematico dos dados experimentais, a
determinacgao de valores normalizados de carga (Pn) e deslocamento plastico (V) deve
ser realizada para se obter uma nova curva particular [33-35], estabelecida para cada
tipo de geometria. A partir desta curva normalizada, mostrada na Figura 23, é necessario
realizar o ajuste de uma determinada fungcdo de normalizagao analitica, a partir de
métodos numéricos. Definidos os coeficientes da funcao analitica, os comprimentos
instantaneos de trinca relacionados com os valores de P e V do registro sao
determinados. Com esses valores definidos, entdo, para cada par de pontos, as
equagdes da norma ASTM E1820 [17] podem ser usadas para calcular os valores da J

em cada ponto e com isso as curvas de resisténcia J-R podem ser obtidas.

Essa técnica se mostra inicialmente adequada para obtencdo de curvas de
resisténcia de materiais expostos a ambientes agressivos e/ou outras condigdes
complexas, que dificultam, por exemplo, a instrumentacido dos corpos de prova para a
realizagéo de ensaios de fratura. Isso porque s&o utilizados apenas os registros de P-V

e as medigbes do tamanho inicial e final da trinca para os calculos de J.
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Figura 23 — Curva carga normalizada versus deslocamento plastico normalizado para

um determinado material. Adaptado de [17].

d) Método do extensémetro na face oposta

Essa técnica permite medir a propagagdo da trinca posicionando um
extensdbmetro na parte traseira do corpo de prova, na face oposta a que recebe o clip-
gage para medicado do CMOD em testes normatizados, conforme mostrado na Figura
24 para corpos de prova de flexao em quatro pontos e C(T). Diversos trabalhos foram
realizados para determinar uma relacido entre os deslocamentos medidos pelos
extensOmetros da face oposta e os comprimentos de trinca [36]. A Figura 25 apresenta
as curvas de calibragéo obtidas por métodos de elementos finitos para corpos de prova
C(T), mostrando boa correspondéncia entre os diferentes resultados. Observa-se,

porém, diferencas mais acentuadas para pequenos valores de comprimento de trinca.

Extensémetro

/ da face oposta
Si l P Extensémetro

® da face oposta

)

| ==
1 f—— W —y
5 ool e | Ny b

| K | (a) (b)

Figura 24 — Instrumentagéo com extensdmetros da face oposta em corpos de prova
(a) de flexao em quatro pontos e (b) C(T). Adaptado de [36,37].
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Figura 25 — Relagao entre o comprimento da trinca e os valores de deformacao

medidos pelos extensémetros da face oposta. Adaptada de [36].

Para corpos de prova C(T), o pardmetro dos extensdmetros da face oposta &

comumente definido como [38]:

_ cEBW
P

A*

Eq. 23

onde, ¢ é o deslocamento medido pelo extensémetro.

O estudo de Salem e Ghosn [37] mostrou que para corpos de prova de flexao
em quatro pontos a aplicacdo da técnica do extensébmetro da face oposta é mais

complexa, porém uma solugao coerente com dados experimentais foi obtida.

e) Método do duplo clip-gage

No método do duplo clip-gage (ou duplo extensémetro de faca), os corpos de
prova sao considerados, durante o deslocamento plastico nos ensaios de fratura, como
duas partes rigidas que giram em torno do ligamento remanescente, que atua como
centro de rotacao (CR). Nesta metodologia, duas medi¢gbes sao necessarias: P-V ou P-
CMOD e medig¢des de CMOD em duas alturas Z; e Z; conforme apresentado na Figura
26. Na auséncia de crescimento de trinca, a rotagao é constante, e o registro Vi/V, sera
uma linha reta. Na ocorréncia de crescimento de trinca, a variagao na inclinacéo da reta,
definida por V, permitira obter o comprimento da trinca, conforme as relagdes das Egs.
24 e 25 [39].
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Figura 26 — Representacao esquematica do posicionamento do extensémetro duplo de
faca. Adaptado de [39].

_ rp(1‘a/w)+aw+2%v

V.
v=2i_ Eq. 24
Vv Z
? rp(1‘aw)+aw+ %y
RWA-V)+Z, - Z,V
= Eq. 25

(1=ry,)(V -1)

onde, r, corresponde ao raio de rotacao plastica, Z e Z; correspondem as alturas das

facas dos extensémetros.

Esse método possui como limitagdo a sua baixa sensibilidade a pequenas
variagées no comprimento da trinca. Porém, essa técnica ndo depende de valores de
modulo de elasticidade nem de efeitos de plasticidade na ponta da trinca. Um estudo da
sensibilidade da técnica, avaliando a variacao da relacado Vi/V> em fungéo da altura Z;
e Z, das facas dos extensébmetros foi realizado, mostrando que, préximo ao centro de
rotacdo (CR), existe uma regiao de elevada sensibilidade a pequenos crescimentos de
trinca [39]. Dessa maneira, os autores propuseram, visando aumentar a sensibilidade
da técnica, posicionar o segundo clip-gage ligeiramente abaixo do centro de rotagao,

conforme mostrado na Figura 27.

Dessa maneira, é possivel observar uma grande variagédo de V em fungéo de
pequenas variagdes de comprimento de trinca com uma resolugao até 1000 vezes
maior. A medida que o corpo de prova é carregado, a rotagdo leva a um aumento de V4
€ a uma diminuigao de V.. Com o crescimento da trinca, o CR se desloca, alcangando
em determinado momento o segundo clip-gage, levando a um minimo na curva de V;
vs. V, (Figura 28). Assim, a partir da Eq. 26, sdo medidos os valores de comprimento

de trinca através da componente plastica de V. O minimo da curva V; vs. V» pode ser
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visto como um ponto de referéncia conhecido, além do tamanho final e inicial da trinca,

medidos fisicamente. Assim, podemos expressar a como:

1—rp

a= Eq. 26

Tz

Z;
8 il

f—  ——

2 r, (W-a)

.CR

N

Figura 27 — Proposta de reposicionamento do segundo clip-gage, para melhorar a

sensibilidade da técnica. Adaptado de [39].
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Figura 28 — Registros de carga e abertura dos extensdémetros e correspondéncia com
a posicdo de CR. Adaptado de [39].
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24 Metodologias de Mecanica da Fratura aplicadas em ambientes

agressivos
2.4.1 Abordagem da Mecénica da Fratura Linear-Elastica aplicada ao EAC

Em geral, o crescimento de trincas em acos estruturais tradicionais devido ao
EAC ocorre por mecanismos de fratura fragil e ocorre em niveis de tensdes bem abaixo
do limite de escoamento, embora possa ocorrer plasticidade localizada na ponta da
trinca [40]. Assim sendo, os conceitos da MFLE s&o aplicados e o fator de intensidade
de tensdes (K) € o parametro utilizado para avaliar o campo de tensbes na ponta da

trinca de componentes trincados [9].

Devido as suas caracteristicas fragilizantes, os mecanismos de EAC reduzem o
fator de intensidade de tensbes necessario para a propagacao de uma trinca, a niveis
abaixo do Kic do material. A Figura 29 mostra graficamente a representacio do efeito
do fator de intensidade de tensbes (K) na taxa de crescimento da trinca (da/df), em
presenca de trincamento assistido pelo meio de um corpo de prova sob carregamento
estatico, a carga constante [9]. Como pode ser observado, no estagio |, a taxa de
crescimento da trinca é altamente sensivel ao K aplicado; a taxa é crescente a partir de
um valor limiar de K (Kieac), abaixo do qual ndo ha propagacao da trinca. No estagio Il,
a taxa de crescimento da trinca € insensivel ao K aplicado. Em alguns casos, a taxa de
crescimento aumenta com o K aplicado na regido Il, porém com a inclinagdo da curva
log(da/dt) vs. Kbem menor que aquela do estagio |. Ja o estagio Il corresponde a fratura

final, quando o K aplicado atinge o valor de tenacidade a fratura do material (Kic).

da
log ar

Estagio Ill

Estagio Il

Es(a'g io |

L 1
KIEAC KIC
Fatorde intensidade de tensdes

Figura 29 — Comportamento tipico do crescimento da trinca em ambiente agressivo

em condi¢gdes de carregamento estatico. Adaptado de [9].
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O valor de Kieac € um parametro importante para a avaliagdo de materiais em
ambientes agressivos e pode ser determinado a partir de testes de mecanica da fratura,

que podem ser realizados de acordo com as seguintes categorias:
- Carga constante;
- Deslocamento constante;
- Carregamento ciclico; ou
- Controle de K (carga/deslocamento crescente).

Os dois primeiros tipos sdo os mais comuns, principalmente pela menor
complexidade dos equipamentos necessarios para o ensaio. Porém, possuem como
principal limitagdo a definicdo dos tempos recomendados de ensaio, que pela norma
ASTM E1681 sdo muito longos [41]. Com relagéo aos testes com carregamento ciclico,
que sao os testes de corrosao-fadiga, eles seguem os mesmos procedimentos dos
testes ao ar, apenas adicionando a complexidade de aparato experimental para testes
em ambientes agressivos. Os testes com carregamento ciclico ndo serdo abordados

neste trabalho.

2.4.1.1 Ensaios a carga constante

Os testes do tipo tempo até a falha, também conhecidos como TTF, sdo muito
usados em ensaios a carga constante. Nesses testes, o corpo de prova pré-trincado por
fadiga é testado a carregamento constante em geometrias nas quais o fator de
intensidade de tensdes aumenta com o aumento do tamanho da trinca. A falha ocorre
quando o Ki aplicado atinge a tenacidade a fratura do material. Esse teste requer a
utilizagao de varios corpos de prova, que sao carregados a diferentes niveis de Kii e o
tempo até a falha é registrado, para obter a curva TTF. A Figura 30 mostra o teste a
carga constante em corpo de prova de flexdao em viga em balango. A parte central do

corpo de prova, que contém a pré-trinca de fadiga, € exposta ao ambiente agressivo.

A Figura 31 mostra uma representacao tipica da curva TTF obtida em testes de
carga constante. Nesse grafico sdo observados dois valores importantes: Kimax € Kieac.
Kimax representa a maxima capacidade de carregamento do corpo de prova e em geral
€ igual a Kic ou Kaq, valor valido ou invalido de tenacidade a fratura. Ja o Kieac € o valor
limiar de fator de intensidade de tensdes, abaixo do qual ndo ha crescimento de trinca,
como ja mencionado anteriormente. Esse valor limiar pode ser chamado de Kiscc

(corrosao sob tenséo), ou Kissc (corrosao sob tensao na presenga de sulfetos).
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Corpo de prova
1 ;

Figura 30 — Teste em carga constante em corpo de prova de flexao em viga em
balango. Adaptado de [9,41].

100 [

Tempo até a falha, £ (s)

Figura 31 — Curva TTF de corpos de prova de uma liga de titanio Ti-6Al-4V testados a

carga constante. Adaptado de [16].

Em geral, esse Kieac ndo é considerado propriedade do material por duas razdes:
(i) o tempo de teste requerido para determinar o valor de Kieac € muito longo, podendo
chegar a meses, por exemplo; e, (ii) alguns materiais, como os agos, apresentam um
longo periodo de incubagdo antes da trinca comecgar a crescer a partir da pré-trinca.
Esse tempo de incubacdo aumenta com a diminui¢do do Kj [16], como pode ser visto
na Figura 32. Nessa Figura pode-se observar que, em geral, no regime entre Kieac €
Kimax, 0 tempo até a falha (t) inclui o tempo de incubagéo e o periodo de crescimento
subcritico da trinca. Esse tempo de incubacdo depende do material, do ambiente ao
qual o corpo de prova esta submetido, e da histéria prévia de carregamento do corpo

de prova. Ja o periodo correspondente ao crescimento subcritico da trinca depende da
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geometria do corpo de prova, do tipo de carregamento, da cinética do crescimento da

trinca devido a interagao material e meio, e da extensao da trinca antes de atingir 0 Kimax

[16].

A Figura 33 ilustra o comportamento da propagacao da trinca no teste de carga

constante. Pode-se verificar que quanto mais proximo do Kiac esta o valor de K|

aplicado, maior o tempo de duragcdo do ensaio. Por outro lado, pode haver uma

superestimacgao no valor de Kieac nesse teste, pois nenhum trincamento podera ser

detectavel em um periodo muito longo de teste. A Figura 34 mostra o tempo de falha

em fungdo K, inicial aplicado, em corpos de prova de ago baixa liga e ultra alta

resisténcia [42].

Kli y

Klmax

Keac |

Tempo até a falha (t)

27

Crescimento
subcritico
de trinca

Tempo de incubagao (f)

Log (tempo)

Figura 32 — Tempo de incubagao e tempo de falha em fungao do valor de Ki aplicado.
Adaptado de [16].

Figura 33 —

Ki

KIEAC

Tempo

Propagacao da trinca em ambiente agressivo, a partir de teste em carga

constante. Adaptado de [9].
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Figura 34 — Tempo até a falha versus K, aplicado, em teste em carga constante em

corpo de prova de ago baixa liga de ultra alta resisténcia. Adaptado de [42].

2.4.1.2 Ensaios a deslocamento constante

Os testes em deslocamento constante sdo mais eficientes para estimar o valor
K limiar. As dimensdes dos dispositivos de testes e corpos de prova mais compactas
permitem a montagem do ensaio em ambientes mais agressivos e em autoclaves.
Esses testes sao autocarregados (por parafusos ou cunhas, por exemplo), o que
significa que ndo necessitam de equipamento externo para realizar o carregamento. Na
Figura 35 pode ser visto o corpo de prova compacto carregado por um parafuso, para
produzir o deslocamento constante desejado. Nesse ensaio, o valor de K; diminui com
o crescimento da trinca, uma vez que o valor de deslocamento, obtido pelo CMOD, é
fixado pelo parafuso nesse tipo de corpo de prova. E necessario a aplicacdo de um valor
elevado de K inicial para reduzir o tempo de incubagéo, conforme ilustrado na Figura
32. Uma vez que o K, aplicado atinge o valor limiar, a propagagao da trinca cessa. Se
possivel, & desejavel medir os comprimentos da trinca em varios pontos durante o teste,
para poder confirmar se a propagagao da trinca realmente cessou e o valor limiar foi

alcancado [9].

Ernst et al. [43,44] e Cravero et al. [45] estudaram as diferentes variaveis que
influenciam a determinagdo dos valores de Kissc em ensaios corpos de prova com
geometria DCB (Double Cantilever Beam), nos quais sao utilizados corpos de prova
trincados carregados a deslocamento constante. Com o intuito de minimizar o problema
de dispersido de resultados devido ao deslocamento inicial aplicado nos ensaios em
geometria DCB, foi proposta uma metodologia para determinacao de um valor de K

limite (Kieac), que permite a classificagcdo dos materiais em ambientes agressivos.
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Segundo essa metodologia, o valor de Kieac € definido a partir da intersecgéo da reta
ajustada linearmente pelos pontos K (K inicial aplicado) versus Kissc com uma reta
tracada a 45° (Ki = Kissc), como mostra a Figura 36. Essa metodologia enfatiza a
influéncia do valor de K no valor de Kissc medido, pois afeta o valor de K final que é
alcangado em um tempo fixo de ensaio. Dependendo do valor de K, o tempo do ensaio
(14 dias) pode nao ser suficiente para a trinca crescer e o corpo de prova alcangar o
valor de Kissc. Isso indica que a taxa de propagacdo da trinca esta relacionada a
diferenga entre o Ki e o Kissc, 0 que justifica a extrapolagéo dos valores de Ki versus
Kissc até a reta identidade, uma vez que para valores de K; mais proximos de Kissc, 0

tempo necessario para alcangar o Kissc seria reduzido [44].

Clip-gage
para medigdo
deemon Pré-trinca
\ de fadiga
Pino de /
reagéo

Figura 35 — Montagem do ensaio em deslocamento constante. Adaptado de [9,41].
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Figura 36 — Grafico Kii versus Kissc. Adaptado de [43].
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Colocando de lado as dificuldades inerentes dos testes em carga constante e
deslocamento constante, os valores de Kieac obtidos por ambos os testes ndo deveriam
apresentar diferencgas significativas, considerando que o teste a carga constante possui
duracdo suficiente para superar os efeitos da incubagdo. Assim sendo, a partir da
derivagcdo das equacgdes de MFLE para obtengdo Ki em ambos os casos, tem-se que,

quando ha propagacéo da trinca [9]:
- K;>0, no teste de carga constante;
- K|<0, no teste de deslocamento constante; e

- K|z0, proximo ao Kieac, devido a taxa de crescimento de trinca ser muito

pequena proximo a esse ponto.

Onde K, é taxa de variagdo do fator de intensidade de tens&o aplicado (dKi/dt). Seguindo
os principios da mecanica da fratura, a taxa de variagéo de carga ou deslocamento, em
meio acido, € melhor caracterizada pela taxa de variagcao do fator de intensidade de
tensdo aplicado. Conforme mostrado, os ensaios em deslocamento constante sao

preferiveis, visto que sao mais simples e requerem menor tempo de duragao.

2.4.1.3 Evolugéo do K em testes em meios agressivos

A evolugao do fator de intensidade de tensdes K ao longo dos testes pode ser
avaliada tanto para testes realizados em controle de carga ou em controle de
deslocamento. Nesses testes, a taxa de carregamento ou de deslocamento aplicada é
um parametro muito importante para a obtencao de K limiar. Em testes com controle de
carga, dK/dt > 0 a medida que a trinca propaga. Ja em testes de controle de
deslocamento, dK/dt < 0 a medida que a trinca cresce. A Figura 37 apresenta
esquematicamente a diferenga de comportamento em testes de K crescente (carga

constante) e K decrescente (deslocamento constante).

De acordo com o trabalho de Clark e Landes [46], as taxas de crescimento de
trinca em ambientes contendo gas H>S sao maiores que para os ambientes de agua do
mar sintética e contendo hidrogénio gasoso. A Figura 38 apresenta dois graficos de
Kieac vs. dKi/dt de um ago de alta resisténcia AlSI 4340, com o.e = 180 ksi (1240 MPa),
submetido a testes sob carregamento crescente em um ambiente contendo H, gasoso
e outro contendo HS [9,46], a diferentes taxas de carregamento (dK/dt ou K). Pode-se
observar na Figura 38a que o valor de Kiscc aumenta monotonicamente com a taxa de

carregamento [9]. Enquanto que para o ambiente contendo H»S (Figura 38b), o mesmo
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efeito da taxa de carregamento nao foi observado. Isso mostra que quanto mais rapida
a propagacao da trinca associada ao ambiente agressivo, menor o efeito da taxa de

carregamento sobre o valor de Kigac medido [46].

Kcrescente

Kdecrescente

log t

Figura 37 — Representacado esquematica do comportamento de ensaios sob controle
de K. Adaptado de [16].

A Figura 39 apresenta as curvas carga versus deslocamento para os ensaios
sob carregamento crescente realizados ao ar e em ambientes agressivos contendo H,S,
e contendo hidrogénio gasoso para ago AlSI 4340 (oLe = 1240 MPa). Pode-se observar
que o ensaio realizado no meio contendo H;S apresentou um desvio bem acentuado no
registro carga-deslocamento, comparado ao resultado ao ar, e sem qualquer aumento
da carga antes do crescimento instavel da trinca e subsequente fratura do corpo de
prova. Esses registros mostram que o formato dos registros P-V e o desvio da parte
linear da curva séo controlados pela relagdo entre a taxa de carregamento utilizada no
teste e a taxa de crescimento da trinca para a condicdo material-meio estudada. Para
menores taxas de crescimento de trinca em determinada combinagdo material-meio,

menor a taxa de carregamento requerida para detectar a propagacéao da trinca.

43



80 T — T T —T T ——

Ago 4340 T

70 o e= 180 ksi —

@ | 80 psig hidrogénio gasoso i

e L. 5
g

E 50 [~ i

o L J
<
[*)

o -
3

30 [ Teste delongo periodo —
Kieac = 26 a 34 ksivin

Z) 1 1 1 1 l 1 1 1 1 ‘ 1 1 L 1
0.1 1.0 10 100
Taxa de carregamento, K (ksiviin /min) (a)
80 T T T T l T T T T T T  §
i Aco 4340 il
70

H,S gasoso (75°F) 7

-3
(=}
T

(

o= 160 ksi; 50 psig H,S . .

Kieac aparente (ksivin)
8 3
T T
1 i

30 o= 180 ksi; 5 psig H,S -
50 psig H,S | . [ - 4
20 . — 1 Lt L 1 1 [ i I l | j
0.1 L0 10 100
Taxa de carregamento, K (ksivin /min) (b)

Figura 38 — Efeito da taxa de carregamento no valor de K limiar em (a) ambiente

contendo hidrogénio gasoso e (b) ambiente contendo H,S. Adaptado de [46].
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Figura 39 — Curvas carga vs. deslocamento para ensaios com carga crescente ao ar e

em ambiente agressivo, para ago AlSI 4340 (o = 1240 MPa). Adaptada de [46].
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Como a taxa de crescimento da trinca em ambiente agressivo é sensivel as
variagoes do meio, a tenséo aplicada e as metodologias de ensaio [9], os métodos para
avaliar o trincamento assistido pelo meio tém como objetivo impedir a ocorréncia do
fendmeno, limitando a tens&o aplicada por um nivel de tensao limiar (Oeac), para o caso
de componentes sem trinca, ou, para o caso de componentes trincados, por um nivel
de K limiar (Kieac). Assim sendo, se os valores de tensdo ou K aplicados forem
superiores aos valores limiares (0azp > Oeac Ou Ki > Kigac) ocorrera a propagagao

subcritica da trinca, mesmo sem altera¢des no valor da carga aplicada [8].

2.4.2 Abordagem da Mecénica da Fratura Elasto-Plastica no EAC

Assim como para os ensaios ao ar, no trincamento assistido pelo meio os
conceitos da MFEP devem ser utilizados quando existe uma quantidade significativa de
deformacéo plastica na ponta da trinca. Isso acontece na avaliagdo de agos estruturais
modernos, ultra-tenazes, em meios com agressividade moderada. Dessa forma, a
avaliagao experimental da tenacidade a fratura para essas combinagdes material-meio

deve ser realizada mediante metodologias elasto-plasticas (Integral J e/ou CTOD).

Diversos autores tém estudado o comportamento em fratura de agos carbono e
acos baixa liga quando submetidos a ambientes agressivos. Um exemplo de
investigagao pode ser visto nos trabalhos de Dietzel e Schwalbe [40,47] que mostram o
efeito da fragilizagdo pelo hidrogénio nas curvas de resisténcia obtidas em corpos de
prova C(T) de um aco baixa liga de alta resisténcia mecéanica, como apresentado na
Figura 40. Os testes foram realizados ao ar e em meio corrosivo de agua do mar
sintética com protecao catddica, a taxas de deslocamento da linha de carga de 30 mm/h
e 1 um/h, respectivamente. Pelos resultados, nota-se uma reducao na inclinagao das
curvas de resisténcia causada pelo ingresso de hidrogénio no material levando a
fragilizagao, além de uma redugéo significativa no valor do J de iniciagéo (Jo) devido ao
efeito do meio. Além disso, observa-se pela Eq. 27, e de acordo com os conceitos
definido pela Eqg. 18, que a forga motriz necessaria para o crescimento da trinca
(dJap/da) no meio é pequena devido a baixa resisténcia do material, indicada pela

inclinagdo da curva (dJmat/da) obtida.

dJapl < CL-lmat

Eqg. 27
da da g
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Figura 40 — Curvas J-R obtidas para ago baixa liga estrutural, ao ar e em agua do mar

sintética sob protecao catddica. Adaptado de [40].

A Figura 41 apresenta as curvas J-R para diferentes taxas de deslocamento de
testes realizados ar e no meio corrosivo com protecéo catddica, no ago baixa liga de
alta resisténcia mecanica [28]. Conforme pode ser visto no grafico, a resisténcia do
material ao crescimento de trinca diminui drasticamente quando exposto no meio

Corrosivo.

7
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Figura 41 — Curvas J-R obtidas para ago baixa liga estrutural, ao ar e em agua do mar

sintética sob protecao catdodica. Adaptado de [28].

Chong et al. [48] estudaram o efeito do H2S nas propriedades mecanicas do

metal de base, metal de solda e zona termicamente afetada de agos C-Mn usados em
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tubulagbes para servigos em ambientes acidos, a partir de uma metodologia proposta
pela norma DNV-OS-F101 [49], para corpos de prova SENT. A Figura 42 apresenta as
curvas de resisténcia obtidas em testes ao ar enquanto a Figura 43, em meio acido
(solugdo A da NACE TMO0177 [50]). Os referidos autores verificaram uma redugao de
aproximadamente 30% na inclinagcdo das curvas J-R obtidas em meio acido quando
comparadas com as obtidas ao ar, indicando que o comportamento em fratura desses

acos em meio acido € controlado pela concentragdo de hidrogénio.
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Figura 42 — Curvas J-R de agos C-Mn obtidas ao ar. Adaptado de [48].
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Figura 43 — Curvas J-R de agos C-Mn obtidas em ambiente acido. Adaptado de [48].
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3 MATERIAIS E METODOS

3.1 Meio acido

O ambiente agressivo utilizado nos ensaios de mecéanica da fratura para este
trabalho foi uma solugcéo de agua do mar sintética, preparada de acordo com a norma
ASTM D 1141 [51], com solugdes stock n° 1 e n° 2, conforme solicitado pela solugao B
da norma NACE TM 0284 [52], com adicdo de mistura de gases com 250 mbar de H,S
e 750 mbar de CO.. Os testes foram realizados a temperatura ambiente e pressao
atmosférica. O valor de pH foi medido apds a saturagdo com a mistura de gases e apos
o término do teste. Os valores inicial e final de pH foram de, aproximadamente, 5,3+0,2
e 5,210,1, respectivamente. Considerando a pressao parcial de H,S (25 kPa) e o pH do
meio utilizado, esse ambiente encontra-se na regidao 2 do grafico da norma NACE
MRO0O175 [12], conforme indicado (em vermelho) na Figura 44. Essa € uma regiao

intermediaria em severidade dentre as regides para servigco em ambiente acido.

0,3 kPa

01 1 10 100 1000
Pr2s (kPa)

Figura 44 — Grafico das regides de severidade do ambiente agressivo (NACE MR0175

[12]), indicando a regido do meio acido utilizado neste trabalho. Adaptado de [12].

De acordo com a literatura, ensaios realizados a temperatura ambiente, baixo
pH e elevada presséo parcial de H2S tendem a maximizar os efeitos do meio associados
a fragilizagao por hidrogénio [5]. Dessa forma, a escolha por essa solugdo de teste,
temperatura e pH foi para atender aos interesses da industria para avaliar os materiais
expostos as condicdes que mais se assemelham aquelas encontradas nos campos de
exploracao de petréleo e gas no Brasil. Os ensaios no meio acido foram realizados no

Laboratério de H2S, CO2 e Corrosividade do Instituto Nacional de Tecnologia (INT),

48



3.2 Material

Neste trabalho, foi estudado o metal de base de um agco C-Mn que atende a
especificagdo API 5L PSL2 grau X65MS [1], obtido a partir de tubos com costura (solda
longitudinal), pelo processo UOE. Conforme explicado anteriormente, a designagédo M
indica o processo de fabricagdo da chapa, que no caso em questao foi por laminagéo
controlada, e a designagéo S indica que o ago foi desenvolvido para servigo em

ambiente acido.

O material foi recebido na forma de anel com 609,60 mm (24 in) de didmetro
externo nominal, 28,58 mm (1,125 in) de espessura e 500 mm de comprimento. A
composicao quimica desse aco, apresentada na Tabela 1, estd de acordo com os

valores especificados na norma API 5L [1].

Tabela 1 — Composi¢céo quimica do ago X65MS (% maxima em massa).

C Si Mn P S Cu Ni Cr Mo Al Fe

0,059 0,336 150 0,019 <0,01 0,042 0,0026 0,106 0,018 0,061 Balanco

A Figura 45 apresenta a metalografia obtida na seg¢ao transversal do tubo, na
regido de metal de base. Como pode-se observar a microestrutura é
predominantemente constituida de ferrita. Foi feita uma anadlise no software Thermo-
calc, considerando os teores dos diferentes elementos de liga apresentados, e verificou-
se que fracdo de massa estimada para a formagao de cementita € menor que 1%,

corroborando a observagéo metalografica.

Foi realizado também ensaio de dureza Vickers (HV5) no metal de base,
conforme norma ASTM E384 [53], na sec¢do transversal do tubo, sendo obtido o valor
de 18317 HV5, estando de acordo com os requisitos das normas API 5L [1] e NACE
MRO0175 [12] para servigo em ambiente acido.
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Figura 45 — Metalografia da se¢ao transversal do tubo, mostrando uma microestrutura

predominantemente de ferrita.

3.2.1 Propriedades mecénicas em tragao

As propriedades em tragdo do metal de base do material em estudo foram
obtidas a partir de testes realizados ao ar, a temperatura ambiente, em corpos de prova
cilindricos com didmetro nominal de 12,5 mm e comprimento util de 62,5 mm, conforme
a norma ASTM EB8 [54]. Os testes foram realizados em uma maquina servo-hidraulica
MTS Landmark 370 com célula de carga de 100 kN.

3.2.2 Ensaio de baixa taxa de deformagéao (BTD)

O ensaio de baixa taxa de deformagao (BTD), muito utilizado na selegéo de
materiais para avaliar a susceptibilidade a corrosdo sob tensdo durante o servico, foi
realizado para avaliar o comportamento em tracdo do aco APl X65 no meio acido
especifico, de acordo com a norma NACE TM0198 [55] e ASTM G129 [56].

Foram testados trés corpos de prova cilindricos, com diametro nominal de 3,81
mm e comprimento util de 25,40 mm, sendo um teste ao ar e dois no meio acido. Os
testes foram realizados em uma maquina eletromecanica Instron, com célula de carga
de 100 kN, a uma taxa de deslocamento de 2,5%x10°° mm/s. O ambiente corrosivo

utilizado foi o exposto no item 3.1.

50



3.2.3 Ensaio em geometria DCB

O ensaio em geometria DCB é realizado para determinar o valor de K, limiar
(Kieac) no ambiente agressivo. Nesse ensaio, o corpo de prova é testado em
deslocamento constante por meio de uma cunha posicionada na boca do entalhe. O
ensaio baseia-se no critério de parada de trinca, uma vez que em deslocamento
constante o fator intensidade de tensdes diminui com o tempo, como mostrado na Figura
37.

Neste trabalho, o ensaio foi realizado de acordo com o método D da norma
NACE TM 0177 [50]. Foram testados seis corpos de prova com geometria do tipo DCB
(Figura 46) pré-trincados, retirados na diregao longitudinal do tubo. Os corpos de prova
ficaram imersos na solugao de teste e mistura de gases, descritas no item 3.1, por 14
dias, conforme especificado na norma NACE TM 0177 [50]. Para cada corpo de prova
foi aplicado um nivel de deslocamento na linha de carga, determinado pela espessura
da cunha utilizada, o que implica em diferentes valores de K inicial aplicado. A Figura
47 apresenta um dos corpos de prova DCB com a cunha ja posicionada.

Figura 47 — Corpo de prova DCB com a cunha posicionada para produzir o

deslocamento constante.
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Apods o periodo do teste, os corpos de prova foram removidos da solugao e
submetidos a um carregamento trativo para remocéo da cunha e determina¢éo da carga
de lift-off (P.), que corresponde a carga no ponto de mudanca de inclinagao no registro
carga-deslocamento. Em seguida, os corpos de prova foram fraturados em nitrogénio

liquido e entao foi medido o comprimento de trinca em cada CP.

Os valores de K inicial aplicado (Ki) s&o obtidos a partir dos dados de

comprimento inicial de trinca e da deflexao (6) aplicada, conforme Eq. 28.

li

_SagE < 2V3+2,38(h/ay) ) ( B) I3

" h"% \_9,5168+105,71(a,/h)-20,447(ay/h)? +12,054(a,/h)°) \Bn

onde h é a metade da altura do corpo de prova DCB.

A partir dos valores de P. e do comprimento de trinca final (ar), o valor de Kissc

para cada corpo de prova é determinado de acordo com a Eq. 29.

P, ai(273+2,38h/a;) (B/B,)""?

Eq. 29
Bh*/?

Kissc=

Com o resultado de K; limiar (Kieac) obtido para um meio especifico a partir de
um ensaio em geometria DCB, que € um ensaio simples e de duragéao relativamente
pequena, é possivel estimar o valor limiar do material no regime elasto-plastico, ou seja,

o valor de Jeac, a partir da Eq. 30:

Kigac’(1-v?)
JEAczT_ Eq 30

3.3 Testes de fratura em meio acido
3.3.1 Geometria dos corpos de prova

Os corpos de prova utilizados nos testes de fratura foram do tipo flexdo em trés
pontos (SE(B)), do tipo Bx2B (B = 24 mm), conforme requisitos da norma ASTM E 1820
[17], e razdo a¢W = 0,5. A Figura 48 mostra o corpo de prova SE(B). Foram analisadas
duas orientacdes de retirada de corpos de prova do tubo: L-C, com corpos de prova na
direcdo longitudinal e trinca crescendo na circunferencial, e C-L, sendo os corpos de
prova retirados da dire¢do circunferencial, com a trinca crescendo na diregdo

longitudinal [58,59]. A Figura 49 mostra uma representacao esquematica da retirada dos
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corpos de prova do tubo, nas duas orientagdes.

Figura 48 — Representagcao esquematica do corpo de prova SE(B).

Figura 49 — Representagédo esquematica da dire¢do de retirada dos corpos de prova a
partir do tubo.

3.3.2 Avaliagao do crescimento da trinca
3.3.2.1 Técnica de queda de potencial elétrico

Neste trabalho, a técnica de potencial elétrico com corrente continua (DCPD) foi
escolhida para a avaliagdo do crescimento de trinca durante o teste de fratura
monotdnica no meio acido, por se tratar de uma metodologia que ndo necessita de
instrumentagcdo complexa. Isso € uma vantagem dessa técnica se comparado a
metodologia das descargas parciais, que requer a utilizagao de extensdmetro na boca
do entalhe, o que dificulta a sua utilizagdo para ensaios em ambientes acidos, pois
requer uma protecao da eletrénica do extensdbmetro das acgdes corrosivas do meio, 0

que nao é muito trivial.

Além disso, essa metodologia permite o monitoramento continuo do
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comprimento da trinca, sem necessitar de acesso visual para esse acompanhamento.
Esses fatos tornam viavel o uso da técnica de queda de potencial elétrico em ensaios
em ambientes acidos [28,29]. Entretanto, por se tratar de uma técnica que se baseia em
uma metodologia analitica, € de extrema importancia ter uma equacao ajustada as
condicbes do ensaio e geometria dos corpos de prova, de forma a minimizar as
limitagcbes que essa técnica apresenta, como a deformagao plastica do ligamento
remanescente e o possivel efeito do eletrdlito nos valores de queda de potencial

medidos.

3.3.2.2 Influéncia do comportamento elasto-plastico do material

Foram realizados ensaios para avaliacio da influéncia do comportamento elasto-
plastico do material nos valores de queda de potencial medidos, uma vez que, durante
o carregamento monoténico, a deformagao plastica do ligamento remanescente pode
amplificar os valores de queda de potencial, refletindo em uma superestimacdo nos
valores de comprimento de trinca [24-27]. Os testes foram realizados utilizando corpos
de prova com entalhe embotado (Figura 50), que permite, devido a sua geometria, que
o comprimento da trinca ao longo do teste permanega constante. Dessa forma, o
carregamento aplicado promove uma grande deformagado plastica no ligamento
remanescente, levando a um aumento da queda no potencial, sem que haja propagagao
da trinca. O objetivo do uso desse tipo de entalhe é para facilitar a observagao da
influéncia da deformacéo plastica, pela medida do potencial durante o teste, permitindo
obter uma equacgao para correcao dos valores de queda de potencial devido a

plasticidade do ligamento remanescente.

DETALHE

DETALHE i

Figura 50 — Representacao do corpo de prova com entalhe embotado.

Foram testados trés corpos de prova com entalhe embotado, com razées ayW
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de 0,5, 0,6 e 0,7, em condi¢des atmosféricas, taxa de deslocamento de 8x10° mm/s e
intensidade de corrente de 8 A. Apds os testes, os corpos de prova foram fraturados em
nitrogénio liquido, e o ligamento remanescente de cada CP foi analisado, para avaliar a
influéncia do comportamento elasto-plastico do material nos valores de queda de
potencial medidos. Esse comportamento pode amplificar os valores medidos, levando a

uma superestimacdo do comprimento de trinca obtido.

3.3.2.3 Influéncia do meio corrosivo

Para avaliar a influéncia do meio corrosivo sobre os registros de queda de
potencial, foi realizado um ensaio em corpo de prova com entalhe embotado e ao/W =
0,6, no meio corrosivo descrito no item 3.1, e comparado com os registros obtidos no
ensaio ao ar. O ensaio foi realizado a taxa de deslocamento de 4x10° mm/s, e com

intensidade de corrente de 8 A.

3.3.2.4 Influéncia da intensidade de corrente aplicada

Com o objetivo de avaliar a influéncia da intensidade de corrente (/) nos registros
de queda de potencial, foi realizado um teste ao ar, alternando a intensidade de corrente
entre 8 A e 18 A, em um corpo de prova com entalhe embotado, com razéo al/W = 0,5

e taxa de deslocamento de 8x10° mm/s.

3.3.2.5 Ajuste da técnica de queda de potencial elétrico para utilizagdo no meio acido

A técnica de queda de potencial elétrico oferece muitas vantagens para
monitoramento da propagacdo da trinca durante os testes de fratura, como a
possibilidade de monitoramento continuo do comprimento da trinca, a reducao do tempo
de execucgao do teste, uma vez que ndo requer a realizagao de descargas parciais para
a medicdo da flexibilidade elastica, e a possibilidade de ser usadas em condigbes
extremas de taxas de deslocamento e temperatura [19,21]. Entretanto, como ja
mencionado, essa técnica apresenta algumas limitacées que precisam ser consideradas

para sua utilizagdo em ensaios em ambientes agressivos.

Com relagédo a limitacdo referente a deformacgdo plastica no ligamento
remanescente, ela pode ser solucionada por meio de corre¢cdes por plasticidade,

conforme descrito no item 3.3.2.2 e apresentado no item 4.2.1. Ja a limitagao
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relacionada a possibilidade de fuga de corrente pelo eletrdlito, foram realizados ensaios

no meio e no ar, conforme itens 3.3.2.3 e 4.2.2.

Finalmente, sobre as limitagdes relacionadas a dificuldade em se determinar o
correto ponto de inicio de crescimento de trinca, neste trabalho foi adotado o critério
apresentado no método 2 do anexo H.8 da norma ISO 12135 [30], que consiste em uma
técnica direta de estimativa do comprimento da trinca, baseada nos registros de P-
DCPD (Figura 51). 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 equagao de Johnson (Eq. 21), o valor de comprimento
da trinca referente ao inicio do crescimento estavel, que se localiza na linha de

embotamento da curva de resisténcia.

Carga, P

¢
Ag

#=dot Af

i
I ’ DCPD, ¢

Figura 51 — Registro tipico P-DCPD em um teste (a representa a linha de base).
Adaptado de [30].

Mais um ajuste necessario refere-se a corre¢ao dos valores de comprimento de
trinca inicial e final obtidos a partir dos valores de queda de potencial, de acordo com os
valores medidos fisicamente pela superficie de fratura do corpo de prova [60,61]. Essa
correcao foi realizada considerando-se que, uma vez que os valores inicial e final de
trinca sao corrigidos para os valores fisicos, a diferenca entre os valores de comprimento
de trinca obtidos por queda de potencial e fisicos estara distribuida ao longo dos pontos
intermediarios. Além disso, essa correcdo ndo comprometeu os resultados obtidos,
tendo em vista que o uso da técnica de queda de potencial permitiu realizar uma

comparagao entre os corpos de prova, e mostrou uma tendéncia de comportamento
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para o material em estudo. Esse trabalho ndo teve como objetivo principal determinar o
valor exato de tenacidade a fratura do agco APl X65 em meio acido, e sim, apresentar a
metodologia experimental e cuidados necessarios para avaliacdo desse material no

meio em questio.

A Figura 52 mostra uma representacao esquematica do corpo de prova SE(B)
com o posicionamento dos eletrodos para aplicagdo da corrente e para medi¢céo da
queda de potencial elétrico. Os eletrodos foram conectados ao corpo de prova por
parafusos. Apds isso, os pontos de contato foram protegidos por um revestimento
anticorrosivo a base de uma tinta epdxi. Para o fornecimento da corrente elétrica
continua, foi utilizada uma fonte elétrica Agilent modelo E3633A; enquanto que para a
medicdo da queda de potencial, utilizou-se um multimetro Agilent modelo 3458A, com
sensibilidade de 10 nV, conectado ao computador para aquisi¢gao dos dados. Os testes
foram realizados com intensidades de corrente de 8 A e 18 A. Nao foi observado
aumento de temperatura dos cabos, dos terminais e do corpo de prova ao longo do teste
para nenhum dos dois niveis de intensidade utilizados. Como a intensidade de corrente
de 18 A apresentou uma melhor razao sinal/ruido, a mesma foi utilizada na maior parte

dos ensaios.

DCPD (mV)
J

Figura 52 — Representagcédo esquematica do posicionamento dos eletrodos para

aplicacao da corrente e para medi¢cao da queda de potencial no corpo de prova.

3.3.3 Parametros de teste

Os ensaios em meio acido requerem um controle muito restrito dos paradmetros
de teste que podem influenciar os resultados obtidos. Temperatura, pH da solucao e
pressodes parciais de HxS e CO2 sdo parametros importantes que podem influenciar o
comportamento do material no meio acido, especialmente no que se refere ao efeito do
ambiente associado a fragilizagdo por hidrogénio e/ou a corrosdo sob tenséo [5].

Segundo TWI, é recomendado realizar testes sob condigdes mais proximas possiveis
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aquelas de operacao dos dutos e risers [5], o0 que nem sempre € muito trivial. Neste
trabalho, esses parametros foram mantidos constantes. Entretanto, outros parametros
de teste foram analisados, visando a definicdo das condi¢cdes que devem ser
considerados para avaliagdo experimental de curvas de resisténcia J-R de agos em
ambientes agressivos. Considerou-se o conjunto de parametros que fornecesse o pior

cenario, ou seja, o que apresentasse resultados mais conservadores.

Os seguintes parametros foram analisados: uso de entalhes laterais,
revestimento dos corpos de prova, orientagao de retirada dos corpos de prova, tempo

de encharque e taxa de deslocamento.

3.3.3.1 Uso de entalhes laterais no corpo de prova

O objetivo do uso de entalhes laterais é reduzir o efeito das deformagbes
plasticas que podem ocorrer nas bordas dos corpos de prova, e orientar a propagagao
da trinca durante o ensaio para determinacao das curvas de resisténcia [9]. Além disso,
os entalhes laterais removem a zona de baixa triaxialidade de tensbes na superficie do

corpo de prova, e podem levar a frentes de trinca mais retas [9].

3.3.3.2 Revestimento dos corpos de prova

Durante a operacdo do duto rigido, o hidrogénio proveniente do fluido
transportado penetra no material apenas em regides expostas. Dessa forma, a fungao
do revestimento é simular essa situagao, protegendo as faces do corpo de prova contra
a acédo do ambiente corrosivo, deixando somente a regido do entalhe exposta ao meio
acido. Isso é feito para assegurar que a geracao de hidrogénio e a dissolucdo do metal
ocorram apenas nessa regiao [48]. Em geral, uma janela de aproximadamente 10 mm
de largura é deixada sem revestimento em cada lado do corpo de prova, para permitir a
interacdo do meio com a superficie local e a ponta da trinca [5]. De acordo com a
literatura [62], corpos de prova revestidos apresentaram maior tenacidade do que
aqueles sem revestimento, devido ao menor nivel de hidrogénio que ingressou e
difundiu no material. Neste trabalho, foi utilizado um revestimento polimérico de tinta

epoxi, conforme a norma Petrobras N2912 [63].
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3.3.3.3 Orientacgéo de retirada dos corpos de prova no tubo

Com relacao a orientagdo de retirada dos corpos de prova no tubo, neste
trabalho, conforme ja mencionado, foram utilizadas duas orientagdes: L-C e C-L [58,59].
A orientacao L-C foi escolhida, pois simula defeitos existentes na direcéo transversal a
direcdo de laminagao da chapa que origina o tubo pelo processo de conformagao UOE.
Ja a orientacdo C-L foi escolhida por simular possiveis defeitos provenientes do
processo de laminacido da chapa, uma vez que plano da trinca se localiza na diregao

longitudinal do tubo.

3.3.3.4 Tempo de encharque no meio agressivo antes do carregamento

O tempo de encharque consiste no periodo que o corpo de prova fica imerso no
meio agressivo antes do inicio do carregamento monotdnico, para permitir que o
hidrogénio difunda pelo material, maximizando o efeito do ambiente. Foram avaliados

os tempos de encharque de 24 e 48 h.

O tempo de encharque de 24 h foi definido a partir do tempo necessario para
garantir a saturacao total do sistema com a mistura de gases H,S/CO,. Considerando o
volume da solugcao usado de aproximadamente 15 L, e a vazao de saturagao de 1 L/h,
o tempo de saturagao minimo foi de 15 h. Para garantir uma saturagdo completa e, por
questdes de facilidades laboratoriais para dar inicio ao carregamento do corpo de prova,
decidiu-se pelo tempo de encharque de 24 h. Ha uma tendéncia na industria local para
arealizacao desse tipo de ensaio na duragdo mais curta possivel, e dessa forma, tempo
de encharque de 48 h vem sendo utilizado. Por esse motivo, para fins comparativos, os

corpos de prova foram testados também com tempo de encharque de 48 h.

3.3.3.5 Taxa de deslocamento (V)

De acordo com a literatura [5,28,40,47], a taxa de deslocamento tem grande
influéncia no comportamento do material, como, por exemplo, na obten¢ao das curvas
J-R, quando submetido a um ambiente contendo H:S. Inicialmente, foram utilizadas trés
taxas nominais de deslocamento: 8x10° mm/s, 4x10° mm/s e 1x10° mm/s. A taxa de
8x10° mm/s foi definida a partir do deslocamento final obtido em um teste ao ar, dividido
por um periodo 48 h de teste. A ideia inicial era realizar o ensaio a uma taxa mais lenta
para permitir a atuagdo do meio acido no material. Ja a taxa de 1x10° mm/s foi definida

por ser a menor taxa permitida pela maquina de teste. E com isso, definiu-se uma taxa
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intermediaria entre as duas primeiras.

Na sequéncia da pesquisa, outras taxas de deslocamento foram utilizadas para
avaliar a existéncia de crescimento subcritico de trinca durante os testes, visando a

definicdo da menor taxa para ser usada para caracterizar o material no meio acido.

3.3.4 Procedimento de ensaio no meio corrosivo

Como mencionado, os ensaios para a determinacado das curvas de resisténcia
em meio acido foram realizados no Laboratério de H2S, CO2 e Corrosividade do
Instituto Nacional de Tecnologia (INT), em uma maquina eletromecénica Instron 3382,
com uma célula de carga de 100 kN. O carregamento monotdnico foi realizado sob
controle de deslocamento, a diferentes taxas nominais de deslocamento, conforme
informado no item 3.3.3. As taxas nominais de deslocamento referem-se aos valores
usados durante a programagdo da maquina de teste. Uma vez que esses valores
possuem componentes nao legitimos, devido a falta de rigidez da maquina
eletromecanica e dispositivos, foi necessario corrigir os valores nominais de
deslocamento (V), e, consequentemente, as taxas reais de deslocamento foram mais
baixas. Ao longo do texto, sera utilizado o termo taxa de deslocamento para se referir a

taxa nominal de deslocamento.

A definicao da sequéncia de testes foi feita pelo software Instron Wavemaker®,
que permite a programacéo do teste em blocos. Em todos os testes, o deslocamento do
atuador da maquina, o tempo e os valores de DCPD foram registrados digitalmente,
sendo utilizada a taxa de aquisicao de 1,0 Hz. Todos os corpos de prova, pré-trincados
de acordo com a norma ASTM E1820 [17], foram testados imersos na solugao

agressiva.

A montagem do sistema de teste consiste das seguintes etapas: preparagéo do
corpo de prova pré-trincado e ja com os eletrodos conectados, na célula de teste;
desaeragao da solugéo de teste com gas inerte (N> — grau analitico 5), respeitando a
relacdo de 1 h/L de solugdo; conexao dos eletrodos nos equipamentos (fonte e
multimetro); transferéncia da solugao para a célula de teste; saturagéo do sistema com
a mistura de gases 25% H-S balanceada com 75% CO,, a uma vazdo minima de 1 L/h,
durante as primeiras 24 ou 48 h, dependendo do ensaio, e, apos isso, o borbulhamento
foi mantido continuo, com uma vazao reduzida, de poucas bolhas por minuto, até o
término do ensaio. Apds atingido o tempo de encharque, foi medido o pH da solugéo; a

intensidade de corrente foi aplicada, e o carregamento monotdnico iniciado,
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simultaneamente com o inicio da aquisicao dos registros de queda de potencial. Apds
concluido o teste, ou seja, apds o carregamento monotdnico até um deslocamento final
definido, uma aliquota da solucao foi retirada para a medig¢do de pH, o borbulhamento
da mistura de gases foi interrompido e a purga do sistema com N foi iniciada. O sistema
foi, entdo, desmontado, e o corpo de prova foi limpo, seco e armazenado. Para analise
da superficie de fratura, o corpo de prova foi pds-trincado ou imerso em solugao de
nitrogénio liquido. Essa etapa permite obter a fratura do corpo de prova sem induzir
deformacgéo plastica que possa alterar a medigao do comprimento de trinca. Para esses
corpos de prova, que foram testados em ambiente corrosivo, ndo foi necessaria a etapa
de tingimento térmico antes da fratura do CP, uma vez que a atuagdo do meio acido na
regido do entalhe e trinca permitiu uma boa diferenciagéo das regides da pré-trinca e do

crescimento de trinca.

A Figura 53 apresenta o sistema de teste, com o corpo de prova imerso na

solugdo, no inicio do carregamento monotdnico.

(b)

Figura 53 — (a) Sistema de teste mostrando o corpo de prova imerso na solugdo, no
inicio do carregamento monotdnico. (b) Detalhe do corpo de prova posicionado no

dispositivo de flexdo em trés pontos na célula de teste.

Uma consideragao importante no procedimento de ensaio refere-se aos testes
para verificagdo do crescimento subcritico. Apds identificada a ocorréncia desse
mecanismo de crescimento de trinca durante os testes de fratura em meio acido, nos
testes a diferentes taxas de deslocamento, o procedimento de ensaio passou a incluir
mais uma etapa que consiste em manter o deslocamento final constante, apds o término

do carregamento monotdnico a uma determinada taxa de deslocamento, por um certo
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periodo, para verificar a existéncia ou ndo de tempo de incubacdo e/ou crescimento
subcritico de trinca. Esse periodo que o corpo de prova foi submetido a deslocamento

final constante € mencionado neste trabalho como hold.

3.3.5 Obtencao das curvas J-R

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

conforme Eq. 31:

K/2(i) (1-v?) N NAui)
E B ( W-a(,) )

J= Jel(i)+ Jp/(,')= Eq. 31
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) [17].

Conforme ja mencionado, os valores de comprimento de trinca foram obtidos
pelos registros de queda de potencial, por meio da Eq. 21, em cada ponto de aquisigao.
Os valores de comprimento de trinca inicial e final foram medidos opticamente, em
microscopio estereoscopico, apos ruptura dos corpos de prova por nitrogénio liquido ou

pés-trincamento por fadiga.

De posse dos valores experimentais de J e de extensdo da trinca, os pares J-Aa
foram plotados. A partir da construgdo da linha de embotamento (BL), definida pela Eq.
32 conforme ASTM E1820 [17], 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 supracitada. Apos
isso, uma curva seguindo a lei de poténcia (Eq. 33) foi ajustada e, entdo, as constantes

C+ e C, foram determinadas.
J=20yAa Eq. 32
J=C1(Aa)c2 Eq. 33

Considerando a dificuldade existente em se determinar o exato ponto do inicio
do crescimento estavel da trinca, na regido de transicdo entre o processo de
embotamento e o crescimento real da trinca [12], a norma ASTM E1820 [17] estabelece

que um valor candidato a tenacidade a fratura, Jo, pode ser obtido a partir da intersecgéo
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da curva ajustada pela lei de poténcia com uma reta paralela a linha de embotamento
deslocada de 0,2 mm. Jq €, entdo, qualificado como valor de tenacidade a fratura (Jic)

se o0s seguintes requisitos forem atendidos [17]:

B>10J,/0y;

by >10J,/ 5. Eq. 34

A Figura 54 exemplifica a definicdo das linhas de construgdo para a

determinacgao dos pontos qualificados e do valor de Jq [16].

® Pontos gualificados

Linha de
emhbaotamenta

Linha de excluséo

Linha de excluséo 1.5 mm

0,1 mm

Curva gjustada

Linha auxiliar a 0,2 mm para determinaco
de Ja

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

Figura 54 — Definigao das linhas de construgéo e exclusao, dos pontos qualificados e
do valor de Ja. Adaptado de [16].
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

41 Caracterizagao do Material
4.1.1 Propriedades mecénicas em tragao

As propriedades de tracao para o ago X65 estudado podem ser encontradas na
Tabela 2. De acordo com a literatura [48,64,65], as tensdes limite de escoamento e limite
de resisténcia desses materiais ndo se alteram significativamente quando expostos a
ambiente agressivos contendo hidrogénio. Entretanto, ocorre a perda de ductilidade
como resultado da fragilizagdo do aco pelo hidrogénio [48]. Os valores obtidos no teste
de tracao realizado ao ar atendem aos requisitos da norma API 5L [1], em ambas as

dire¢des — longitudinal e transversal.

Tabela 2 — Propriedades em tragao ao ar do ago X65.

Direcao oLe (MPa) or (MPa)
Longitudinal 477,33 538,62
Transversal 523,90 547,03

4.1.2 Ensaio de BTD

A Figura 55 apresenta os registros carga vs. deslocamento dos corpos de prova
BTD testados. Pode-se observar uma sobreposigédo das trés curvas na regido elastica,
e uma perda de ductilidade para os corpos de prova testados no meio acido. Isso pode
ser confirmado pelas imagens de MEV obtidas (Figura 56), que mostram que os corpos
de prova testados no meio agressivo apresentaram ruptura caracteristica de fratura
fragil, com pouca ou nenhuma estricgéo; enquanto que o corpo de prova testado ao ar
apresentou uma superficie de fratura ductil, com grande estricgdo antes da ruptura e a
presencga de microvazios. Conforme pode ser visto na Figura 56b, a estricgdo no corpo
de prova ao ar nao foi uniforme, evidenciando uma ligeira anisotropia nas propriedades
mecanicas. O ensaio de BTD realizado, embora ndo tenha fornecido resultados
quantitativos de tensdes limite de escoamento, permitiu observar que a tensao limite de
escoamento aparentemente nao se alterou no teste realizado no meio acido, enquanto
que a tensao limite de resisténcia (tensao de engenharia) foi levemente superior aquela
obtida ao ar, como pode ser visto na Tabela 3. Esse aumento de resisténcia para os

testes realizados no meio pode estar associado a difusao dos atomos de hidrogénio
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para os intersticios da rede cristalina [48], atuando como aprisionadores das

discordancias.

Os valores de reducgao de area (RA), medidos pela area da superficie de fratura
do CP apos o teste, estdo apresentadas na Tabela 3. Também podem ser observados
os valores de razao de reducao de area (RRA), que sao calculados pela razao entre os
valores de reducao de area obtidos no ambiente agressivo e os valores obtidos a partir
dos testes ao ar. Valores de RRA mais préximos de 1,0 indicam maior resisténcia ao
trincamento pelo meio agressivo, enquanto que valores mais baixos indicam baixa
resisténcia ao trincamento pelo meio [55,65]. Pelos resultados obtidos pelos testes de
BTD, pode-se concluir que o material testado apresentou baixa resisténcia ao

trincamento devido ao ambiente agressivo.

24,0 E E
=3
Q 3,0 i
2,04 i
e BTD1-S
1,04 e BTD2-A
BTD3-S

050 T T T T T T T
00 05 10 15 20 25 30 35 40

V (mm)

Figura 55 — Registros P-V dos corpos de prova BTD testados ao ar (A) e no meio
acido (S).

Tabela 3 — Medidas de limite de resisténcia e reducao de area das superficies de

fratura dos corpos de prova BTD.

CP Ambiente or (MPa) RA (%) RRA
BTD1-S Meio 537,12 21,29 0,26
BTD2-A Ar 507,21 81,76 -
BTD3-S Meio 550,33 11,60 0,14
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(b)

Figura 56 — Superficie de fratura dos corpos de prova BTD1-S (a), BTD2-A (b) e
BTD3-S (c).

4.1.3 Ensaio em geometria DCB

A Figura 57 apresenta as superficies de fratura do seis CPs testados. Pode-se
observar que apenas trés CPs apresentaram crescimento de trinca. Isso € um indicativo
de que o valor de Kij para esses CPs nao foi suficiente para promover a propagagéo da
trinca durante o periodo do ensaio. Assim sendo, foram utilizados os resultados apenas
dos trés corpos de prova com crescimento de trinca. A Tabela 4 apresenta os valores

de comprimentos de trinca inicial e final, a carga de lift-off, bem como os valores de Ki
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e Kissc obtidos para cada CP.

FF
PT B2

FF

PT |

uuulnmnﬂp{

Figura 57 — Superficie de fratura dos corpos de prova DCB (E — entalhe; PT — pré-

trinca de fadiga, CT — crescimento da trinca, FF — fratura fragil em nitrogénio liquido).

Tabela 4 — Parametros do teste de DCB.

Kii K
CP P. (kN) a (mm) as (mm) (Mpa_lmwz) (MP:.?‘I(‘:I"Z)
DCB2 3,45 33,70 40,84 106,24 58,43
DCB3 3,69 33,84 39,13 79,76 60,24
DCB4 4,83 33,74 37,87 100,00 76,77

Para a obtencao do valor de K; limiar, foi utilizada a metodologia proposta por
Ernst et al. [43-45,57], que consiste em construir um grafico com os valores de Kj vs.
Kissc e fazer um ajuste linear desses pontos. A partir do ponto de intersecg¢ao da reta
ajustada com uma reta tragada a 45° define-se 0 Kieac. Na Figura 58, encontram-se os
registros Kii vs. Kissc, indicando o valor de Kieac de 59,84 MPa.m'2. E importante
ressaltar a necessidade de se realizar testes em mais corpos de prova para permitir um
melhor ajuste linear dos dados; entretanto, para fins comparativos, neste trabalho o
valor obtido foi usado como um valor estimado de Kiac do material no ambiente
agressivo em questao.

67



120 T T T T

100 + R

KIEAC = 59,84 MPa.m/2 i

03]
o
1

Kissc (MPa.m1/2)
3

- 7""'""/
40 -
20 E
0 T T T T T T T T T T T
0 20 40 60 80 100 120

Kji (MPa.m1/2)

Figura 58 — Registros Kii vs. Kissc dos corpos de prova testados.

4.2 Ajuste da técnica de queda de potencial elétrico
4.2.1 Influéncia do comportamento elasto-plastico do material

A Figura 59 apresenta os registros P-V dos trés CPs testados, com diferentes
ao/W, mostrando a mesma tendéncia de comportamento, com diferenga apenas no nivel
de carga para o inicio da deformagéo plastica. Além disso, observa-se que as trés
curvas apresentaram duas regides distintas: uma primeira associada ao comportamento
elastico, na qual a carga varia linearmente com o deslocamento da linha de carga, e
uma segunda na qual ha uma variagdo nao-linear com o deslocamento, que pode ser
considerada como inicio do comportamento plastico. A Figura 60 exemplifica esse
comportamento para o corpo de prova com ao/W = 0,5, que é representativo dos demais

CPs usados nos testes para essa avaliacdo da técnica de queda de potencial.

De acordo com a Figura 61, que apresenta os registros DCPD vs. V dos trés CPs
testados, os valores de queda de potencial aumentam com a diminui¢do do ligamento
remanescente, ou seja, com o aumento da razao ao/W. Isso pode ser explicado pelas
primeira (Eq. 35) e segunda (Eq. 36) leis de Ohm, que mostram a relacao direta da
queda de potencial elétrico (DCPD) com a resisténcia elétrica (R.) € a relagao

inversamente proporcional desta com o ligamento remanescente.

DCPD=Rg-i Eq. 35
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Onde p ¢ a resistividade elétrica do material.

70 T T T T T T T T T T
1 a,/W=0,5
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= 40 -
5 i
Q. 304 i
| a,/W=0,7
20 1 B
104 B
0 T T T T T
0 2 4 6 8 10 12

V (mm)

Figura 59 — Registros P-V dos CPs com entalhe embotado e diferentes razdes ao/W.
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Figura 60 — Registros P-V do CP com entalhe embotado e ai/W = 0,5, mostrando as

regides de comportamento elasto-plastico.
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Figura 61 — Registros DCPD-V dos CPs com entalhe embotado e diferentes razdes
ao/W.

Para avaliar uma possivel mudanga na area do ligamento remanescente dos
corpos de prova com entalhe embotado apds o ensaio, foi realizado corte, mediante
eletroeroséo a fio, no plano médio do ligamento dos corpos de prova com a/W =0,5e
0,7. A Figura 62 mostra o plano central do ligamento remanescente de ambos os corpos
de prova apos o corte. Como pode ser visto, embora exista mudanga na geometria do
ligamento, as areas iniciais e finais permaneceram praticamente estaveis, com diferenga
menor que 1%, como pode ser comprovado pelas medigbes das areas, por analise de

imagens, de cada corpo de prova apresentadas na Tabela 5.

Dessa forma, considerando que ndo houve mudanca nas dimensdes do
ligamento remanescente, pode-se inferir que a variagao linear ocorrida nos registros de
queda de potencial ao longo dos testes em corpos de prova com entalhe embotado foi
originada, fundamentalmente, pela mudanca da resistividade do material devido a
deformacéo plastica. Esse resultado mostra que a plasticidade que ocorre durante o
carregamento monotdnico amplifica os valores de queda de potencial durante o ensaio
e, consequentemente, os valores de comprimento da trinca s&o superestimados, como

ja exposto na literatura [24-27].
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Figura 62 — Plano central dos ligamentos remanescentes dos corpos de prova com
entalhe embotado e ai/W = 0,5 (a) e 0,7 (b).

Tabela 5 — Medidas das areas das superficies de fratura dos corpos de prova com
entalhe embotado.

alW Area inicial Area final Diferenga
(mm?) (mm?) (%)
0,5 576,0 572,0 -0,70
0,7 345,6 346,2 +0,17

Assim, verifica-se que o0s registros de queda de potencial englobam duas

componentes: uma que traduz a propagacdo da trinca, e outra relacionada ao

escoamento plastico do material. Com isso, faz-se necessario corrigir os valores de
queda de potencial para subtrair o efeito da componente plastica. Essa corregao é feita
primeiramente a partir da medigdo do fator de plasticidade (Eq. 37), obtido pela
inclinagao dos registros DCPD vs. V, conforme mostrado na Figura 63. Apds isso,

calcula-se a componente plastica pela Eq. 38, e, finalmente, os valores de queda de

potencial sdo corrigidos conforme Eq. 39.

ADCPD

Fator de plasticidade = Eq. 37
AV
ADCPD
DCPD, =V, ( AV J Eq. 38
DCPD,,, = DCPD-DCPD,, Eq. 39
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onde DCPD, é a componente plastica dos registros de queda de potencial elétrico
medidos, V,, € a componente plastica do deslocamento, DCPDc. € 0 valor de queda de

potencial corrigido por plasticidade.

0,120 T T T T

0,115 +

0,110 ~

DCPD (mV)

0,105

Comportamento
elastico ° a/W=0,5

0,100 — T T
0 2 4 6 8 10

V (mm)

Figura 63 — Registro DCPD-V do corpo de prova com entalhe embotado e a)/W = 0,5,

mostrando as regides de comportamentos elastico e plastico e o fator de plasticidade.

4.2.2 Influéncia do meio corrosivo

Os registros P-V dos corpos de prova testados ao ar e no meio, com ao/W = 0,6,
podem ser vistos na Figura 64. Como pode ser observado, as duas curvas apresentam
comportamento similar na regido elastica até aproximadamente 32 kN, quando os
comportamentos se tornam distintos & medida que o carregamento aumenta. Para o
ensaio ao ar, a curva mostra claramente a existéncia de escoamento plastico na regiao
do entalhe embotado, como ja mencionado. Ja no caso da curva obtida no meio acido,
€ possivel observar uma queda acentuada do carregamento apds a carga maxima, que
pode ser associada a nucleagdo e propagag¢dao de uma trinca a partir do entalhe

embotado, como pode ser visto na Figura 65.

O crescimento de trinca observado no corpo de prova testado no meio acido nao
era esperado para o tipo de entalhe usado nesse CP, o que levantou a suspeita de
ocorréncia de crescimento subcritico durante os testes de fratura no meio acido. Esse
fato motivou o estudo para analisar a coexisténcia dos mecanismos de crescimento

estavel e subcritico de trinca durante o teste monoténico em ambiente corrosivo.
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Figura 64 — Registros P-V dos corpos de prova com entalhe embotado e a)/W = 0,6

testados ao ar e no meio corrosivo.
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da trinca

Figura 65 — Superficie de fratura do corpo de prova com entalhe embotado (a/W =

0,6) apos o teste no meio acido. Taxa de deslocamento nominal de 4x10% mm/s.

A Figura 66 apresenta os registros DCPD vs. V dos corpos de prova testados ao
ar e no meio. Pode-se observar que ha uma sobreposi¢cdo dos registros na regido de
carregamento elastico. Dessa forma, com base nos resultados obtidos, € importante
ressaltar que o meio acido utilizado neste trabalho nao afetou as medicées de queda de

potencial elétrico para o periodo de teste utilizado.
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Figura 66 — Registros DCPD-V dos corpos de prova com entalhe embotado (ao/W =

0,6) testados ao ar e no meio corrosivo.

4.2.3 Influéncia da intensidade de corrente

A Figura 67 apresenta os registros de queda de potencial versus deslocamento
originais e corrigidos por plasticidade para o corpo de prova com entalhe embotado e
ao/W = 0,5 testado ao ar, variando a intensidade de corrente entre 8 A e 18 A. Pode-se
observar a amplificagao diretamente proporcional do valor de queda de potencial com o
aumento da intensidade de corrente, como previsto teoricamente pela Eq. 35. Apds a
corregao por plasticidade, conforme explicado no item 4.2.1, os registros se mantém
aproximadamente constantes ao longo do teste, como esperado para um corpo de prova
com comprimento de trinca constante. Por outro lado, os registros corrigidos por
plasticidade mantém a proporcionalidade tedrica definida pela Eq. 35. Dessa forma
pode-se afirmar que o aumento da intensidade de corrente, dentro da faixa testada, nao
modifica a aplicabilidade dessa técnica. Por ultimo, as densidades de corrente utilizadas
(razao entre a corrente e a area do ligamento remanescente) nao provocaram aumento

de temperatura perceptivel nos corpos de prova.
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Figura 67 — Registros DCPD-V dos corpos de prova com entalhe embotado (ao/W =
0,5) testados ao ar com alternancia entre duas intensidades de corrente (8 Ae 18 A).

Em (a), registros originais, e em (b), registros apds corre¢ao por plasticidade.

4.3 Ensaios de fratura em meio acido
4.3.1 Avaliagao da influéncia dos parametros envolvidos no teste

Conforme exposto anteriormente, foram analisados os principais parametros
utilizados em testes de mecanica da fratura em ambiente agressivos, relacionados tanto
a geometria e preparo do corpo de prova (uso de entalhes laterais, revestimento e
orientagao de retirada do corpo de prova no tubo); como também relacionados ao teste
em si (tempo de encharque e taxa de deslocamento). O objetivo dessa analise foi
verificar quais parametros poderiam ser utilizados para caracterizar o material quando

submetido a ambientes agressivos.

Essa avaliacdo da influéncia dos parametros foi denominada neste trabalho
como ensaios preliminares para definicdo daqueles que devem ser utilizados no
procedimento experimental para ensaios de mecanica da fratura do ago estudado no
ambiente agressivo especifico, descrito no item 3.1. A Tabela 6 apresenta o resumo dos

parametros analisados.
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Tabela 6 — Resumo dos ensaios preliminares.

Corpode Entalhes Revestimento Orientagao ;I': gg?q?fe v Vreal
prova laterais do CP do CP (h) (mm/s)  (mmis)
CP1 Sim Sim L-C 24 8x10°%  7,3x10°%
CP2 Néo Sim L-C 24 8x10°  7,3x10°
CP3 Néo N&o L-C 24 1x10°%  0,8x10°
CP4 Néo Sim L-C 24 1x10%  0,7x10°
CP5 Néo Sim L-C 24 4x10%  3,7x10°
CP6 Néo Nao C-L 24 1x10°%  0,6x10°
CP7 Néo Nao C-L 48 1x10°%  0,8x10°

A seguir serdo apresentados os resultados, de forma comparativa entre dois
corpos de prova, mantendo-se os demais parametros constantes, da influéncia do

parametro analisado nas curvas J-R.

4.3.1.1 Entalhes laterais

Para avaliar a influéncia do uso de corpos de prova com entalhes laterais nas
curvas J-R, em ambientes agressivos, foram realizados testes com os seguintes
parametros: revestimento do corpo de prova, orientagdo L-C, tempo de encharque de
24 h e taxa de deslocamento de 8x10° mm/s, variando apenas o uso ou nao de entalhes
laterais, conforme informado na Tabela 6. A Figura 68 apresenta os registros P-V dos
corpos de prova testados. Pode-se observar uma redugdo na carga maxima para o
corpo de prova com entalhes laterais (CP1). Além disso, pelas fractografias
apresentadas na Figura 69, verifica-se que houve uma propagagao da trinca a partir das
bordas do corpo de prova com entalhes laterais, o que nao foi observado no corpo de
prova sem entalhes laterais, que apresentou um aspecto uniforme de propagagao da
trinca. Esse comportamento pode ser devido ao efeito do meio corrosivo em conjunto
com a acuidade dos entalhes laterais, que atuou como concentrador de tensdes,
favorecendo a propagacao da trinca maior na regido das bordas do CP, se comparada

com o seu centro.

Tendo em vista a ocorréncia do crescimento da trinca a partir dos entalhes
laterais, o teste foi invalidado, e nao foi possivel a construgao e comparagao das curvas

de resisténcia nesse caso. A partir desse resultado, decidiu-se por nao utilizar entalhes
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laterais nos ensaios.
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Figura 68 — Registros P-V dos corpos de prova com entalhes laterais (CP1) e sem

entalhes laterais (CP2). Os demais parametros foram os mesmos para ambos os CPs

(orientagéo L-C, com revestimento, 24 h de encharque e taxa de 8x10° mm/s).
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Figura 69 — Fractografia dos corpos de prova com entalhes laterais CP1 (a) e sem
entalhes laterais CP2 (b).

4.3.1.2 Revestimento do corpo de prova

Foi estudada também a influéncia do revestimento polimérico nas superficies do

corpo de prova, exceto na regido do entalhe, no comportamento do material, com

relagdo a propagacao da trinca e consequentemente nas curvas J-R. Foram testados
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dois corpos de prova, com e sem revestimento, sem entalhes laterais, orientagao L-C,
tempo de encharque de 24 h e taxa de deslocamento de 1x10°° mm/s. A Figura 70
apresenta o corpo de prova ja revestido, evidenciando a regidao do entalhe exposta ao
ambiente agressivo, além de mostrar os cabos para medi¢do da variagdo dos valores

de queda de potencial ja fixados.

Figura 70 — Corpo de prova com revestimento polimérico, mostrando a regido do

entalhe que sera exposta ao meio agressivo.

A Figura 71 apresenta os registros P-V dos corpos de prova testados com e sem
revestimento. Pode-se observar uma redugcao na carga maxima no CP sem
revestimento, assim como o desvio da regido linear que ocorre para um nivel de
carregamento mais baixo, indicando que esse corpo de prova foi mais afetado pelo
ambiente corrosivo. Isso esta de acordo com a Tabela 7 e a Figura 72, que apresentam,
respectivamente, os valores de comprimento inicial e de propagacao da trinca obtidos
oticamente, e as fractografias de ambos os corpos de prova testados. De acordo com a
Tabela 7, observa-se que o corpo de prova sem revestimento (CP3) apresentou maior
propagacao de trinca que o corpo de prova com revestimento (CP4). Além disso, pelas
fractografias da Figura 72, verifica-se uma grande diferenga no aspecto das superficies
de fratura dos corpos de prova testados. No caso do CP3, sem revestimento, verifica-
se uma superficie de fratura com aspecto mais rugoso e com maior tunelamento
(curvatura da frente da trinca), enquanto que o CP4, com revestimento, apresentou uma

frente de trinca mais uniforme e reta.
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Tabela 7 — Valores de comprimento inicial da trinca e propagacgéao da trinca, obtidos

oticamente, para os CP3 e CP4.

Corpo de .
prova V (mm/s) Vi (mm) allWw ao (mm) Aa (mm)
CP3-SR 2,24 0,51 24,59 8,60
1x105
CP4-CR 1,88 0,51 24,63 3,45
60 . . . . .
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Figura 71 — Registros P-V dos corpos de prova sem revestimento (CP3) e com
revestimento (CP4). Demais parametros mantidos para ambos os CPs (sem entalhes
laterais, orientagdo L-C, 24 h de encharque e taxa de 1x10° mm/s).

(a) (b)

Figura 72 — Fractografia do CP3-SR (a) e do CP4-CR (b).

Os registros de queda de potencial elétrico (DCPD) vs. deslocamento (V) e
comprimento de trinca (a) vs. tempo (t) podem ser vistos na Figura 73. Embora o CP4
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tenha sido testado com intensidade de corrente de 8 A, os registros desse corpo de
prova foram corrigidos por plasticidade e normalizados tendo a curva de 18 A como
referéncia, apenas para fins comparativos com o CP3. Como pode ser observado, o
CP4 apresentou menor taxa de crescimento de trinca comparado ao CP3. As curvas de
resisténcia J-R podem ser visualizadas na Figura 74, mostrando que o corpo de prova
sem revestimento (CP3) apresentou menor resisténcia ao crescimento da trinca, com
menor valor de Jq, como pode ser visualizado na Tabela 8. Esse resultado esta de
acordo com a literatura [5,48,62], que indica que corpos de prova revestidos apresentam
maior tenacidade a fratura, uma vez que o efeito da fragilizagéo pelo hidrogénio atua
principalmente na ponta da trinca. Ja em corpos de prova sem revestimento, existem
mais superficies expostas ao ambiente acido, favorecendo a adsorgéo do hidrogénio

pelo material e sua difusédo a regido de processo.
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0,20 T T . T . 24 . . . : . : T
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Figura 73 — Registros DCPD-V (a) e a-t (b) do CP3-SR e do CP4-CR.

Tabela 8 — Valores de Jq para os corpos de prova CP3 e CP4.

Corpo de

2

orova Ja (kJim?)
CP3-SR 23,18
CP4-CR 43,30
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Figura 74 — Pares J-Aa, pontos qualificados (marcadores cheios) e curvas ajustadas
para os corpos de prova sem (CP3) e com revestimento (CP4).

4.3.1.3 Orientagéo do corpo de prova
Com relacao a orientacao do corpo de prova, foram avaliadas duas orientagées:

C-L e L-C, conforme normas BS 7448 [58] e ASTM E1823 [59]. Os registros P-V dos

corpos de prova testados nas orientagbes C-L e L-C estdo apresentados na Figura 75.

Como pode ser observado, o CP3, cuja orientagdo é L-C, apresentou valor de carga
maxima menor que o CP6, de orientagdo C-L, além de maior valor de propagagéao da

trinca, conforme apresentado na Tabela 9 e nas fractografias da Figura 76.

Tabela 9 — Valores de comprimento inicial da trinca e propagac¢éao da trinca, obtidos
oticamente, para os CP3 e CP6.

Corpo de .
prova V (mm/s) Vi (mm) al/Ww ao (mm) Aa (mm)
CP3-LC 2,24 0,51 24,59 8,60
1x105
1,27 0,50 24,04 2,43

CP6-CL
A Figura 77 mostra os registros DCPD-V e a-t dos corpos de prova CP3 (L-C) e

CP6 (C-L). Os registros de DCPD do corpo de prova CP6 foram corrigidos por
plasticidade e normalizados tendo a corrente de 18 A como referéncia, para melhor
comparagao com o CP3. Como pode ser observado, o CP3, retirado na orientagao L-C,
apresentou maior taxa de crescimento de trinca que o CP6, de orientagdo C-L. Isso
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pode estar possivelmente associado a anisotropia de propriedades. Além disso, o CP6
pode ter sofrido deformacéo plastica a frio durante sua remocéao a partir do tubo, o que
nao é previsto de acordo com o procedimento descrito na norma BS7448 [66], conhecido
como asa de gaivota. Esse procedimento é adotado para reduzir a curvatura do tubo e
permitir a retirada do corpo de prova sem influéncia de deformacéo plastica. Embora os
corpos de prova tenham apresentado valores proximos de Jq (Tabela 10), o CP3
apresentou uma curva de resisténcia ao crescimento de trinca mais baixa, como pode

ser visto na Figura 78.
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Figura 75 — Registros P-V dos corpos de prova L-C (CP3) e C-L (CP6). Demais
parametros mantidos (sem entalhes laterais, sem revestimento, 24 h de encharque e
taxa de 1x10° mm/s).

(a) (b)
Figura 76 — Fractografia dos corpos de prova L-C, CP3 (a), e C-L, CP6 (b).
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Figura 77 — Registros DCPD vs. V (a) e a-t (b) dos corpos de prova L-C (CP3) e C-L

(CP8).
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Figura 78 — Pares J-Aa, pontos qualificados (marcadores cheios) e curvas ajustadas

para os corpos de prova L-C (CP3) e C-L (CP6).

Tabela 10 — Valores de Jq para os corpos de prova CP3 e CP6.

Corpo de Ja (kJ/m?)
prova
CP3-LC 23,18
CP6-CL 35,18
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4.3.1.4 Tempo de encharque

Com relacao ao tempo de encharque, foram analisados tempos de 24 h e de 48
h. Os registros P-V dos corpos de prova CP6 (24 h) e CP7 (48 h) podem ser vistos na
Figura 79, mostrando que n&do ha uma diferenga muito significativa entre os dois CPs
no que diz respeito a carga maxima. No caso do CP7, houve uma pequena redugio na
carga maxima, de aproximadamente 3%. As fractografias podem ser visualizadas na
Figura 80. De acordo com a Tabela 11, observa-se que o CP7 (48 h) apresentou maior
propagagao da trinca que o CP6 (24 h), o que pode ser explicado pelo maior

deslocamento durante o teste.

407 II = ~ 7]
z .
C I N i
2 30
207 b
—— CP6-24h
107 - - -CP7-48h ]|
[SE-SR-CL-01]

0o,o 05 10 15 20 25 30 35 40
V(mm)
Figura 79 — Registros P-V dos corpos de prova com tempos de encharque de 24 h
(CP6) e 48 h (CP7). Os demais parametros mantidos para ambos os CPs (sem

entalhes laterais, sem revestimento, C-L e taxa de 1x10° mm/s).

Tabela 11 — Valores de comprimento inicial da trinca e propagac¢éao da trinca, obtidos

oticamente, para os CP6 e CP7.

Corpo de .
prova V(mm/s) Vi (mm) alWw ao (mm) Aa (mm)
CP6-24h 1,27 0,50 24,04 2,43
1x105
CP7-48h 2,33 0,49 23,43 6,78
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(a)
Figura 80 — Fractografia dos corpos de prova com tempos de encharque de 24 h, CP6
(a) e 48 h, CP7 (b).

Os registros DCPD-V e a-t podem ser visualizados na Figura 81. Como pode ser
observado, pelos registros DCPD-V, os corpos de prova apresentam a mesma
tendéncia, com uma pequena diferenca na inclinagdo desses registros, que fica mais
evidente nos registros a-t, nos quais o CP7 (48 h) apresentou maior taxa de propagacao
da trinca que o CP6 (24 h). Esse comportamento foi verificado pelo comprimento final

da trinca, medido oticamente, apds o0 ensaio, como mostrado na Tabela 11.

DCPD (mV)

o CP6-24h | o —CP6-24h
o CP7-48h i P - --CP7-48h |
0,094 . . . . . . . 23 . . . . .
00 05 10 15 20 25 30 35 40 0 15 30 45 60 75 90
V (mm) t(h)

(a) (b)

Figura 81 — Registros DCPD vs. V (a) e a-t (b) dos corpos de prova com tempos de
encharque de 24 h (CP6) e 48 h (CP7).

As curvas J-R dos corpos de prova analisados encontram-se na Figura 82. Como

pode ser visto, as curvas apresentam superposicdo no inicio da curva, até
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aproximadamente o ponto de intersec¢gdo das curvas com a reta paralela a linha de
embotamento deslocada de 0,2 mm (BL + 0,2 mm). A partir desse ponto, as curvas

apresentam diferenga no comportamento, com a curva do CP7 (48 h) indicando menor
resisténcia ao crescimento da trinca. Os valores de Jq sdo muito préoximos, como

mostrado na Tabela 12.
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Figura 82 — Pares J-Aa, pontos qualificados (marcadores cheios) e curvas ajustadas
para os corpos de prova com tempos de encharque de 24 h (CP6) e 48 h (CP7).

Tabela 12 — Valores de Jq para os corpos de prova CP6 e CP7.

Corpo de Ja (kJ/m?)
prova
CP6-24h 35,18
CP7-48h 35,27

4.3.1.5 Taxa de deslocamento (V)
Inicialmente, foram avaliadas trés taxas de deslocamento: 1x10° mm/s (CP4),

4x10° mm/s (CP5) e 8x10° mm/s (CP2), para avaliar a influéncia das taxas nas curvas
J-R, conforme exposto na literatura [5,28,40,47]. A Figura 83 apresenta os registros P-

V dos corpos de prova testados. Como mostrado, os valores de carga maxima diminuem
para as taxas menores, assim como a area associada a deformagao plastica na ponta

da trinca. Os valores de comprimento inicial e propagacao da trinca, obtidos oticamente,
para os corpos de prova CP2, CP4 e CP5 encontram-se na Tabela 13. A Figura 84
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apresenta as superficies de fratura dos trés CPs testados.
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Figura 83 — Registros P-V dos corpos de prova para trés taxas de deslocamento
testadas: 1x10°° mm/s (CP4), 4x10° mm/s (CP5) e 8x10° mm/s (CP2). Demais

parametros: sem entalhe, com revestimento, orientagdo L-C e 24 h de encharque.

Tabela 13 — Valores de comprimento inicial da trinca e propagag¢éao da trinca, obtidos
oticamente, para os CP2 e CP4 e CP5.

Corpo de

V (mm/s) Vi (mm) alW ao (mm) Aa (mm)
prova
CP4-01 1x105 1,88 0,51 24,63 3,45
CP5-04 4x105 6,08 0,51 24,36 9,01
CP2-08 8x10% 9,18 0,50 23,90 11,59

A Figura 85 apresenta os registros DCPD-V e a-t para os trés corpos de prova
testados. Os registros DCPD-V mostram que para o mesmo nivel de deslocamento, o
corpo de prova com a menor taxa de deslocamento (CP4) apresentou o maior valor de
queda de potencial elétrico, o que indica maior valor de comprimento de trinca para esse

deslocamento.
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(b)

Figura 84 — Fractografia dos corpos de prova com taxas de deslocamento de 1x10
mm/s — CP4 (a), 4x10° mm/s — CP5 (b) e 8x10° mm/s — CP2 (c).
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Figura 85 — Registros DCPD vs. V (a) e a vs. t (b) dos corpos de prova para as trés
taxas de deslocamento testadas: 1x10° mm/s (CP4), 4x10° mm/s (CP5) e 8x10°

mm/s (CP2).

As curvas J-R para as trés taxas testadas podem ser vistas na Figura 86,
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indicando a dependéncia da curva de resisténcia com a taxa de deslocamento utilizada,

mostrando uma perda da resisténcia a medida que a taxa de deslocamento diminui.

Como esperado, os valores de Jq diminuiram com a diminuicdo da taxa de
deslocamento, conforme apresentado na Tabela 14. Esse comportamento € devido ao

maior tempo que o material ficou exposto ao ambiente agressivo durante o

carregamento, para menores taxas de deslocamento.
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Figura 86 — Pares J-Aa, pontos qualificados (marcadores cheios) e curvas ajustadas

para os corpos de prova nas trés taxas de deslocamento testadas: 1x10° mm/s (CP4),

4x10° mm/s (CP5) e 8x10° mm/s (CP2).

Tabela 14 — Valores de Jq para os corpos de prova CP2, CP4 e CP5.

Corpo de Ja (kJ/m?)
prova
CP4-01 43,30
CP5-04 88,86
CP2-08 168,32

4.3.2 Definicao dos parametros de teste

Com base nos resultados obtidos a partir dos testes preliminares, conforme

apresentado no item 4.3.1 acima, os seguintes parametros foram definidos para dar

continuidade aos testes para avaliacao das curvas de resisténcia dos agos APl X65 no

ambiente agressivo especifico deste trabalho:
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- Sem entalhes laterais;

- Sem revestimento do corpo de prova;

- Orientagao do corpo de prova L-C; e

- Tempo de encharque antes do inicio do carregamento de 48 h.

Esses parametros foram definidos considerando o fato de terem apresentado um
resultado mais conservador, indicando menor resisténcia ao crescimento de trinca no
referido ambiente agressivo, com curvas de resisténcia mais baixas e
consequentemente menores valores candidatos a tenacidade a fratura do material. No
que se refere a orientacdo, considerando o comportamento apresentado pelo CP na
orientagdo L-C, e também a facilidade de usinagem dos corpos de prova nessa

orientagdo, a mesma foi selecionada para os testes subsequentes.

Com relacao ao tempo de encharque, optou-se pelo tempo de 48 h, visto que,
embora tenha apresentado valor de Jq muito préximo do corpo de prova testado com
24 h, esse corpo de prova apresentou resultado mais conservador, apresentado curva

J-R com menor inclinagao.

Por outro lado, uma vez estabelecida uma metodologia experimental
consistente, tanto o tempo de encharque quanto a orientag&o dos corpos de prova estao

entre os principais parametros que devem ser mais cuidadosamente analisados.

Ja sobre a taxa de deslocamento, nesse momento nao foi definida uma taxa para
caracterizar o material nesse ambiente, apenas verificou-se que as curvas J-R sao
fortemente afetadas pelas taxas de deslocamento utilizadas, conforme ja discutido e
apresentado na literatura [28,40,47]. Mais testes foram necessarios para complementar
o estudo, visando a determinac&o aproximada da menor taxa de deslocamento para

caracterizar o material em questdo no meio agressivo usado neste estudo.

4.3.3 Avaliagao da presenca de crescimento subcritico de trinca

A partir dos ensaios para avaliagao da influéncia do meio acido sobre os valores
de queda de potencial medidos, em corpos de prova do tipo entalhe embotado, verificou-
se uma propagacao de trinca inesperada para essa geometria de entalhe, quando
carregado em baixa taxa de deslocamento (4x10° mm/s), como mostrado na Figura 65.
A ocorréncia desse crescimento de trinca indica, provavelmente, que a combinagao da
reducdo da resisténcia do material ao crescimento de trinca e das baixas taxas de

deslocamento poderiam levar a uma possivel coexisténcia de mecanismos de
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crescimento estavel e crescimento subcritico de trinca em testes de fratura monoténica.
Com o intuito de investigar a ocorréncia desses dois mecanismos de crescimento de
trinca durante os testes de fratura monotdnica no ambiente agressivo especifico
(conforme descrito no item 3.1), foram realizados testes de fratura em corpos de prova
SE(B) carregados com diferentes taxas nominais de deslocamento, mantendo o
deslocamento final constante por um certo periodo. Os resultados apresentados a
seguir foram realizados mantendo constantes os parémetros apresentados no item
4.3.2, variando apenas o deslocamento final e a taxa de deslocamento. A Tabela 15
apresenta as taxas de deslocamento utilizadas bem como o deslocamento final para
cada corpo de prova testado. Para fins comparativos, os resultados obtidos de um teste
realizado ao ar foram apresentados. Nesta etapa, todos os ensaios foram realizados

com intensidade de corrente de 18 A.

Tabela 15 — Parametros de teste dos corpos de prova usados para avaliagdo do

crescimento subcritico.

Corpode 1 onte  aoW Vi v Vreal
prova (mm) (mm/s) (mml/s)
MB-S-001 Acido 0,55 2,6 1x105 0,9x10
MB-S-008 Acido 0,53 2,2 8x%10- 5,9x10
MB-S-028 Acido 0,53 74 28x10° 25,7x10°
MB-S-056 Acido 0,51 7,1 56x10° 49,1x105
MB-A-833 Ar 0,51 11,9 833x105 801,0%105

4.3.3.1 Registros P-V

Os registros P-V dos corpos de prova testados nesta etapa do trabalho podem
ser visualizados na Figura 87. Como pode ser observado, existe uma tendéncia da
reducao da carga maxima a medida que a taxa de deslocamento diminui, mesmo para

razoes ao/W similares.
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Figura 87 — Registros P-V dos corpos de prova testados a diferentes taxas de

deslocamento, incluindo um corpo de prova testado ao ar.

4.3.3.2 Registros P-t e a-t

A Figura 88 mostra um registro experimental tipico DCPD vs. tempo e P vs.
tempo para um corpo de prova SE(B) testado no ambiente agressivo usado neste
trabalho. A partir desses registros € possivel observar a existéncia de trés regides
distintas, descritas a seguir. Na regido A, que ocorre durante o carregamento
monotdnico, ha um aumento nos valores de DCPD, que corresponde ao crescimento da
trinca nessa regido, conforme esperado em testes de carregamento monotdnico. A
regido C corresponde a condi¢cdo de descarregamento completo do corpo de prova (P
= 0 kN), na qual os valores de DCPD permanecem constante e ndao ha crescimento de
trinca esperado, devido a auséncia de forga motriz para o seu crescimento. Ja a regiao
B corresponde a condicdo de deslocamento constante. Nessa regido, ha trés

comportamentos possiveis para os registros de P-t e DCPD-t:
. os valores de carga e DCPD permanecem constantes;

Il. os valores de carga diminuem e os valores de DCPD aumentam

imediatamente apés o inicio do hold (Vs constante);

lll.  os valores de carga e DCPD permanecem constantes por um certo
periodo, definido como tempo de incubacao (finc), seguido pela diminuigao

dos valores de carga aplicada e aumento dos valores de DCPD.
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Figura 88 — Registro tipico DCPD-t de um corpo de prova testado no ambiente

agressivo usado neste trabalho.

Conforme ja explicado, valores constantes de DCPD indicam auséncia de
crescimento de trinca. Quando ocorrido na regido B, esse fato esta associado ao tempo
de incubacdo. Assim, para essa geometria quando submetida a condicdo de
deslocamento constante, o aumento nos registros de DCPD e a diminui¢do da carga
estao associados ao crescimento subcritico de trinca por corrosdo sob tenséo, conforme
descrito na literatura [8]. O monitoramento do comportamento combinado de carga e
DCPD na regido B tem grande importancia para a determinagdo dos mecanismos de
crescimento de trinca presentes durante o teste de fratura com carregamento

monotbnico.

A Tabela 16 apresenta os comprimentos de trinca inicial e final (fisico e estimado
por DCPD a partir da Eq. 21). Considerando que a técnica de queda de potencial estima
valores de comprimento de trinca final inferiores aos obtidos fisicamente [61], como
também pode ser observado na Tabela 16, os valores de comprimento de trinca
estimados por DCPD foram ajustados linearmente de forma que o valor de comprimento
final coincidisse com o valor obtido fisicamente, conforme informado no item 3.3.2.5. A
partir de entdo, os valores corrigidos de comprimento de trinca estimados por queda de

potencial foram usados para as analises subsequentes.
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Tabela 16 — Comprimentos de trinca inicial e final (fisico e estimado por DCPD).

Corpo de prova ao as arp ar — arp
(mm) (mm) (mm) (%)
MB-S-001 26,48 38,23 36,49 4,55
MB-S-008 2542 31,98 31,02 3,00
MB-S-028 25,23 36,64 34,79 5,05
MB-S-056 24,37 36,69 34,40 6,24

As Figuras 89 a 92 mostram os registros P-f e a-t dos corpos de prova testados.
Observando os registros a-t da Figura 89, nota-se que para o corpo de prova MB-S-001,
que foi testado com a menor taxa de deslocamento, a trinca continuou a propagar apos
0 hold, quando o CP foi submetido a deslocamento constante, apdés o final do
carregamento monoténico. A ocorréncia desse crescimento de trinca sem o aumento da
forca motriz € uma evidéncia clara de crescimento subcritico de trinca, sem a existéncia
de tempo de incubacao (situacgao Il na regiao B da Figura 88). Ja as curvas das Figuras
90 a 92, referentes aos corpos de prova MB-S-008, MB-S-028 e MB-S-056,
respectivamente, mostram também um crescimento de trinca a deslocamento
constante, porém, nesses casos, verifica-se a presenca de um tempo de incubagao
anterior ao inicio do crescimento subcritico de trinca (situagao Il na regidao B da Figura
88).

70 T T T LI T T 40
1 MB-S-001 ' 1
60 - ' 138
] : ]
50 I | 3
: 134
240 ] | 1 £
E | 132 E
Q 30 | 1 ©
: 130
4 | )
201 . 1.8
I 4
10 | 126
1 — — Hold (V; constante)
O T T T T L T T 24
0 20 40 60 80 100 120 140

t (h)

Figura 89 — Registros P-t e a-t para o corpo de prova MB-S-001.
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Figura 90 — Registros P-t e a-t para o corpo de prova MB-S-008.
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Figura 91 — Registros P-t e a-t para o corpo de prova MB-S-028.
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Figura 92 — Registros P-t e a-t para o corpo de prova MB-S-056.

Com base nos registros P-t das Figuras 89 a 92, pode-se observar que o
comportamento da carga durante o hold é coerente com o que foi discutido, com sua
relaxagdo imediatamente apds o hold e entdo sua estabilizagdo. Apds isso, a carga
diminuiu continuamente devido ao crescimento subcritico. Esse comportamento é tipico
de existéncia de crescimento subcritico quando corpos de prova sdo carregados a
deslocamento constante. De acordo com a norma ASTM F1624 [67], essa queda da
carga € usada como critério para definigdo da carga na qual a trinca comega a propagar
(registros A e C na Figura 93). A definicdo da carga limiar (Pw) para fragilizagdo por
hidrogénio em acos é feita a partir de teste de carregamento incremental conforme a
norma ASTM F1624 [67].

Tempo,t —=>

Figura 93 — Perfil de carga vs. tempo para definigdo da carga de iniciagéo de trinca.
Adaptado de [67]

As duracbes total e da parte monotbnica dos testes, bem como os valores de

propagacao da trinca, e os tempos de incubacéo para cada corpo de prova encontram-
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se na Tabela 17. Para o corpo de prova MB-S-001 ndo houve tempo de incubacgao,
conforme ja apresentado na Figura 89. Entretanto, a extensa propagacédo da trinca
observada na Figura 94a evidencia a existéncia de crescimento subcritico de trinca
durante o carregamento monoténico. Para os demais corpos de prova, testados com
maiores taxas de deslocamento, que apresentaram tempo de incubagdo antes do
crescimento subcritico, os resultados sugerem a possibilidade de separacdo desses
mecanismos durante os testes de fratura em ambiente agressivo. Dessa forma, para
essas taxas de deslocamento, a propagacao da trinca aparenta ser estavel durante o
carregamento monoténico, e, apos o periodo de incubagéo, a trinca se propaga apenas

pelo mecanismo de crescimento subcritico, sem aumento da forga motriz.

Tabela 17 — Duragao e propagac¢des da trinca dos corpos de prova testados.

Duragéo Carregamento monotdnico Tempo de

Corpo de total Duragio Aapp Aan incubagao Aatotal

prova (mm)

(h) (h) (mm) (mm) (h)

MB-S-001 133,33 83,33 11,10 - 0,00 11,75
MB-S-008 19,09 10,41 5,10 5,06 1,93 6,56
MB-S-028 20,71 8,00 8,95 9,256 3,50 11,41
MB-S-056 62,38 4,00 5,50 4,65 6,10 12,33

4.3.3.3 Superficies de fratura

As superficies de fratura dos corpos de provas testados com diferentes taxas de
deslocamento podem ser vistas nas Figuras 94 e 95. Conforme pode ser observado,
com excecao do corpo de prova MB-S-001 (Figura 94a), as superficies de fratura
indicam duas regides distintas, além da pré-trinca, que podem estar associadas aos
mecanismos de crescimento estavel e crescimento subcritico de trinca. Comparando os
valores de extensdo de trinca estimados por queda de potencial (Aarp) durante o
carregamento monotdnico com os valores medidos fisicamente na superficie de fratura
na suposta regido de crescimento estavel de trinca, observa-se uma diferenga maxima
aproximada de 18%, o que esta de acordo com a literatura, que menciona diferengas
de até 28% [68]. Isso nos permite distinguir, com cautela, essas regides, pois, nesse
caso, devemos considerar as limitagdes da medigao fisica, tendo em vista a dificuldade
de definir com precisao as regides de transigdo. A analise em MEV dessas regides,
entretanto, nao indicou diferenca conclusiva na morfologia, como mostrado na Figura

96, para a superficie de fratura do corpo de prova MB-S-008.
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Para esclarecer o mecanismo de propagacao da trinca nessas duas regioes, se
intergranular ou transgranular, foi realizada analise em MEV no plano perpendicular a
superficie de fratura, no centro do corpo de prova MB-S-028 (Figura 97). Como pode
ser observado, devido ao pequeno tamanho de grdo, essa analise ndo é ftrivial.
Entretanto, na suposta regido de crescimento estavel, 0 mecanismo de crescimento de
trinca é transgranular, enquanto que na suposta regidao de crescimento subcritico, o
mecanismo € intergranular. Mais investigacdes sdo necessarias sobre esse tdpico para
melhor esclarecer as diferentes regibes bem como o mecanismo de propagagéo da

trinca.
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Figura 94 — Superficies de fratura dos corpos de prova: (a) MB-S-001 e (b) MB-S-008.
(PT — pré-trinca de fadiga, CE — crescimento estavel, CS — crescimento subcritico)
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Figura 95 — Superficies de fratura dos corpos de prova: (a) MB-S-028 e (b) MB-S-056.

(PT — pré-trinca de fadiga, CE — crescimento estavel, CS — crescimento subcritico)

Figura 96 — Analise em MEV da superficie de fratura do corpo de prova MB-S-008,
indicando as supostas regides de crescimento estavel (a) e crescimento subcritico de
trinca (b).
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Figura 97 — Analise em MEV na segao transversal da superficie da trinca do corpo de
prova MB-S-028, mostrando os mecanismos de propagagao da trinca nas supostas
regides de crescimento estavel (a) e crescimento subcritico de trinca (b).

4.3.3.4 Curvas J-R

A Figura 98 apresenta os pares J-Aa, os pontos qualificados de acordo com a
norma ASTM E1820 [17], e as curvas ajustadas para os corpos de prova testados,

indicando a forte dependéncia das curvas de resisténcia com as taxas de deslocamento.
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Figura 98 — Pares J-Aa, os pontos qualificados (marcadores cheios) e as curvas

ajustadas para os corpos de prova testados.

De acordo com os registros P-t e a-t, a ocorréncia do crescimento subcritico de
trinca sem a existéncia do tempo de incubacgao para o teste realizado a taxa mais baixa

de deslocamento (MB-S-001) indica que os mecanismos de crescimento estavel e
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crescimento subcritico de trinca coexistem e podem interagir durante o teste de fratura
monotdnica. Por outro lado, para as demais taxas usadas neste trabalho, o crescimento
subcritico de trinca sé foi observado apds o periodo de incubagéo, o que indica a
possibilidade de evitar a ocorréncia desse mecanismo. Dessa forma, € possivel que a
determinadas taxas de deslocamento o material apresente uma curva J-R verdadeira,
isto &, no sentido real do conceito de curvas de resisténcia, com apenas crescimento
estavel de trinca, uma vez que nao sera afetada pelo mecanismo de crescimento
subcritico [9,16]. A avaliacdo de curvas J-R verdadeiras em meios agressivos é
importante, do ponto de vista tecnolégico, pois em casos de eventos inesperados
durante a operagao dos equipamentos, como por exemplo um aumento de pressao
repentina, estes ndo ocorreriam por longos periodos e muito menos a taxas lentas. Isso
indica, em outras palavras, que esses eventos teriam duracdo menor que o tempo de
incubacado, e nesse caso, o material apresentaria apenas o crescimento estavel de
trinca. Assim sendo, é de grande importancia determinar a menor taxa acima da qual a
curva J-R ndo possui a contribuicdo do crescimento subcritico de trinca. A partir da
avaliagao experimental da curva J-R nessa taxa, é possivel caracterizar o material e

determinar a sua tenacidade a fratura em um meio agressivo especifico.

A Tabela 18 apresenta os valores de Jq obtidos de acordo com a norma ASTM
E1820 [17]. Pode-se observar que o teste realizado a taxa de deslocamento mais baixa
(1%x10° mm/s) apresentou um valor de Jo muito préximo do valor de Jeac (15,41 kd/m?),
obtido a partir do valor de Kiac, conforme Eq. 30. Diante do que foi discutido
anteriormente, para essa taxa de deslocamento, o valor de Jq obtido ndo pode ser
considerado tenacidade a fratura no meio especifico (Jieac), uma vez que apresentou

crescimento subcritico de trinca durante o carregamento monotonico.

Tabela 18 — Valores de Jq para os corpos de prova testados.

C;:‘g?,:e Jo(kJim?)  Jo=Jieac?
MB-S-001 21,26 N&o
MB-S-008 38,02 sim
MB-S-028 40,17 sim
MB-S-056 97,94 sim

Assim sendo, considerando os resultados obtidos neste trabalho, com os
parametros de teste utilizados, verificamos que a taxa de deslocamento que pode ser

usada para caracterizar o material em questdo no ambiente agressivo citado no item 3.1
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deve estar proxima de 8x10° mm/s, pois apresentou o menor tempo de incubagéo,
indicando que durante o carregamento monotdnico (regiao A da Figura 88) apenas o

mecanismo de crescimento estavel de trinca estava presente.

44 Adaptacao da metodologia normatizada ao ar para avaliagao de

curvas J-R de agos em meio acido

Com base no exposto neste trabalho, para um aco APl X65 e ambiente descrito
no item 3.1, para a avaliagcdo experimental da tenacidade a fratura de acos em
ambientes agressivos, o procedimento experimental deve considerar as seguintes

etapas:
1) realizar o teste monoténico em controle de deslocamento;

2) ao final do carregamento monotdnico (regido A da Figura 88), manter o
deslocamento constante por um certo tempo, monitorando continuamente o

comprimento da trinca (regido B da Figura 88).

Se, imediatamente apds o inicio do hold (deslocamento constante), for
observado um crescimento de trinca a deslocamento constante, isto €, sem presenca
de tempo de incubagao, isso significa que a curva J-R obtida apresenta influéncia do
crescimento subcritico de trinca. Por outro lado, se apds o hold houver a presenca de
tempo de incubacéao antes do crescimento subcritico, a curva J-R obtida tera a influéncia

apenas do mecanismo estavel de crescimento de trinca.

Para a determinagdo da taxa de deslocamento que deve ser usada na avaliagao
experimental de curvas de resisténcia J-R, é necessario que esse procedimento seja
repetido para diferentes taxas de deslocamento até que seja obtida aquela que
apresente o menor tempo de incubacdo. Dessa forma, sera possivel avaliar
experimentalmente a curva de resisténcia e entdo determinar o valor de tenacidade a

fratura do ago sem a contribuicdo do mecanismo de crescimento subcritico de trinca.
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5 CONCLUSOES

Tendo em vista a combinagdo material-meio deste trabalho e de acordo com os

resultados e a discussao apresentados, pode-se concluir que:

o Apos os ajustes discutidos, a técnica de queda de potencial elétrico com corrente
continua utilizada mostrou-se adequada para os testes de fratura do material no
meio especifico, permitindo uma avaliacdo confiavel do comprimento de trinca

ao longo dos testes.

o Nos testes para avaliagao dos parametros a serem utilizados no procedimento

experimental, verificou-se que:

- autilizacao de corpos de prova com entalhes laterais nos padroes definidos

pelas normas para testes ao ar ndo é recomendada.

- o0 corpo de prova testado sem revestimento polimérico anticorrosivo
apresentou curva de resisténcia mais baixa que a do corpo de prova com
revestimento. Quando valores de tenacidade a fratura mais conservadores

forem requeridos, corpos de prova nao revestidos devem ser utilizados.

- o corpo de prova removido segundo a orientagéo L-C apresentou curva J-R
com menor inclinagdo que na orientagdo C-L. Adicionalmente, os CPs em
orientagdo L-C sao mais faceis de obter a partir de tubos (ndo requerendo
processos de deformagéao a frio do tipo “asa de gaivota”). Assim sendo, a

orientagao L-C é preferivel.

- 0s corpos de prova testados com 24 h e 48 h de tempo de encharque
apresentaram curvas J-R sobrepostas até o ponto de determinagao do valor
de Ja. Apds esse ponto, o corpo de prova testado com 48 h de encharque

apresentou curva J-R com menor inclinagéo.

o O ambiente agressivo utilizado reduziu a resisténcia ao crescimento de trincas
do aco API X65 testado. As curvas J-R do material no meio especifico ficaram
mais baixas a medida que as taxas de deslocamento eram menores. Para a taxa
de deslocamento mais baixa utilizada (1x10-° mm/s) foi detectada a coexisténcia

de mecanismos de crescimento estavel e subcritico de trinca.

o Para certas taxas de deslocamento, acima de uma certa taxa critica, é possivel
evitar o crescimento subcritico de trinca, permitindo a obtencédo de curvas de

resisténcia experimentais sem a influéncia desse mecanismo.

o Considerando os parametros de teste utilizados, a taxa de deslocamento que
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pode ser usada para caracterizar o APl X65 em questao no ambiente agressivo
especifico deve estar proxima de 8x10° mm/s, pois esta apresentou o menor
tempo de incubagao, indicando que durante o carregamento monotbnico apenas

0 mecanismo de crescimento estavel de trinca estava presente.

A metodologia experimental proposta mostrou-se adequada para a avaliagéo de
curvas de resisténcia J-R do ago APl X65 no meio especifico sem crescimento
subcritico de trinca, sendo os valores da tenacidade a fratura para o material
naguele meio, obtidos a partir dessas curvas, coerentes com a redugao esperada

se comparado com os testes ao ar.

104



6

TRABALHOS FUTUROS

Como trabalhos futuros, sugerimos:

Dar sequéncia a testes de agos carbono em meios com
aproximadamente o mesmo grau de severidade de acordo a metodologia
proposta, estudando mais profundamente os efeitos dos diferentes
parametros envolvidos (orientacdo dos CPs, revestimento, etc.), assim

como a repetibilidade dos resultados.

Aprofundar o estudo da influéncia do tempo de encharque na tenacidade
a fratura do material no meio, incluindo encharque com ou sem a

aplicacéo de tensdes.

Aprofundar a analise e desenvolver metodologias para determinar, se
possivel, a coexisténcia e separabilidade dos mecanismos de
crescimento de trinca estavel e subcritico em testes monoténicos de

fratura de acos em meios agressivos.

Usar técnicas alternativas, como método de normalizacido e método de
separabilidade de variaveis (SPB) por exemplo, para a avaliagédo de
curvas de resisténcia em meio acido, e comparar com a técnica de queda

de potencial.
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ANEXO

Os resultados obtidos neste estudo foram divulgados por meio de publicagao de
artigo em periodico internacional na area de Mecénica da Fratura e apresentacdo de

trabalho em conferéncia internacional:

Effect of displacement rate and subcritical crack growth on J-R curves of APl X65
steels in sour environment.
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