AVALIACAO DA TENACIDADE A FRATURA DE ACO
LIGADO AISI 4340 COM REVESTIMENTO POLIMERICO NA
PRESENCA DE PROTEGCAO CATODICA EM AGUA DO MAR

SINTETICA'

Aldo Altenhofen®

Marlon Brandi Correa’®

Russel Lysyk®

Carlos Eduardo Fortis Kwietniewski*

Resumo

Acos de alta resisténcia solicitados mecanicamente e sujeitos a atmosferas gasosas
contendo hidrogénio ou solugdes aquosas onde este gas é produzido a partir de
reagbes eletroquimicas como, por exemplo, em processos de protecao catddica por
corrente impressa, podem ter sua tenacidade a fratura diminuida com a absorgéo de
hidrogénio. Este trabalho investigou o comportamento de um aco AISI 4340 em
solugdo de agua do mar sintética, para tal investigacao foi aplicada metodologia
inserida na mecéanica da fratura onde foram avaliadas amostras pré-trincadas pelo
processo de fadiga. Ensaios com a técnica de Step Loading por carga prescrita para
a determinacao do limiar do fator intensidade de tensdes do trincamento assistido
pelo meio foram realizados em corpos de prova divididos em dois grupos principais:
corpos de provas desidrogenados e corpos de prova hidrogenados e submetidos a
protecéo catddica durante o teste, como resultado foram obtidos valores de Kigac (0
limiar do fator intensidade de tensdes para o trincamento assistido pelo meio), que
mostraram uma redugdo da tenacidade a fratura nas amostras hidrogenadas assim
como quando o material foi envolvido com revestimento polimérico.
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EVALUATION OF THE TOUGHNESS OF THE HIGHT-STRENGTH STEEL AISI
4340 WITH POLIMERIC COVERING IN THE PRESENCE OF CATHODIC
PROTECTION IN SYNTHETIC SEA WATER

Abstract

High-strength steel under mechanical load in atmospheres containing hydrogen,
such as in aqueous solutions where this gas is produced by electrochemical
reactions in processes of cathodic protection, can have its toughness diminished with
the hydrogen absorption. This work investigated the behavior of a steel AlSI 4340 in
synthetic sea water. For these inquiry was applied a fractures mechanics
methodology where samples were fatigue pre-cracked.The tests were carried out
using the prescribed load technique step loading forthe determination of the
threshold of stress intensity factor of the environment assistance cracking (Kigac).
The test specimens had been divided intwo main groups: dehydrogenized samples
and hydrogenized samples submitted tocathodic protection during the test. Values of
Kieac had been gottenthat shown a toughness reduction in the samples charged with
hydrogen as wellas when the material was involved with polimeric coating
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1 INTRODUGAO

O fenémeno de fratura assistida pelo ambiente é um processo, dependente
do tempo, em que materiais apresentam susceptibilidade a fratura devido a acao
conjugada de esforcos mecénicos e de meios agressivos que, isoladamente,
poderiam nao implicar em falha do componente.

Deve ser enfatizado que as tensdes podem ser de dois tipos, tensdes
residuais, resultantes de tratamentos térmicos ou processos de fabricagdo, ou
tensdes decorrentes de carregamento em servico.

A susceptibilidade de uma determinada liga frente a um meio agressivo
parece estar associada as condi¢cdes eletroquimicas ou diretamente a acao de
elementos deletérios — principalmente o hidrogénio.

Considerando que a existéncia de defeitos € praticamente inevitdvel em obras
de engenharia fica evidente a importancia da avaliacdo da resisténcia dos materiais
a propagacao de trincas nos meios em que virdo a ser utilizados.

O grande sucesso da aplicacdo da mecanica da fratura aos problemas de
fratura estatica fez com que, naturalmente, esta viesse a ser estendida aos casos
em que ha propagagao subcritica de trinca, como no caso da fratura assistida pelo
meio ambiente. O termo fratura assistida pelo meio ambiente (EAC-Environment
Assisted Cracking) engloba qualquer fenbmeno de interagdo do ambiente com uma
peca solicitada mecanicamente. Assim, efeitos de corrosdo sob tenséo, fragilidade
por hidrogénio, fragilidade por metal liquido, sdo analisados todos pela mesma
metodologia, acompanhando os seus efeitos sobre ensaios de laboratério, com a
grande vantagem de poder-se utilizar os resultados diretamente em projetos ou, pelo
menos, para estabelecer programas de inspecdes altamente confiaveis.

Um dos fendmenos mais estudados nos ultimos tempos, e ainda nao
perfeitamente explicado, € o da fratura assistida pelo hidrogénio. Esta € uma éarea
em que as técnicas da mecénica da fratura tém mostrado um éxito consideravel.

Conforme Thompson!" o termo fratura assistida pelo hidrogénio parece ser
mais apropriado do que fragilizagado por hidrogénio porque inclui ndo apenas o fato
de que a fratura sempre ocorre a menores tensdes ou deformagdes quando o
hidrogénio esta presente, mas também pela possibilidade de que a fratura ndo seja
necessariamente fragil.

Em servico, a fratura assistida pelo hidrogénio pode estar associada a
ambientes corrosivos ou, mais classicamente, ocorre sob exposi¢do ao hidrogénio
gasoso, ou devido a possibilidade de hidrogenagédo associada a protegdo catddica.
Todas essas condigbes s&o facilmente encontradas na pratica.

1.1 Existencia de um Valor Limite de K para Propagacao fe Trinca Assistida
pelo Ambiente (Kigac)

Um dos pontos que tem merecido grande atencao é a existéncia de um valor
limite do fator intensidade de tensbes aplicado (Kigac), abaixo do qual ndo ocorre
propagacao de trinca. Alguns modelos ja foram formulados para explicar este fato.

Troiano e colaboradores ?¥, ainda no final da década de 50, contribuiram de
forma significativa para a compreensdo do fenbmeno de fratura assistida pelo
hidrogénio. Os autores utilizaram corpos de prova entalhados de varios materiais na
condicao de previamente hidrogenados, chegando as seguintes constatacdes:

1) A carga suportada pelos corpos de prova entalhados diminuia com o nivel
de hidrogenacgao a que era submetido o material.



ii) Havia uma carga minima (valor critico de carga) abaixo do qual a fratura
nao vinha a ocorrer.

iii) A medida que fosse utilizado um entalhe mais agudo a carga suportada
pelo corpo de prova era menor.

iv) Um recozimento & baixa temperatura (150°C) por 24 horas, a fim de
possibilitar a saida do hidrogénio, propiciava a recuperagao da resisténcia
a fratura do material.

V) A nucleagédo de trincas ocorria de forma sub-superficial tendo sido
verificado que, quanto menos agudo o entalhe utilizado, mais para o
interior do material, onde estas eram formadas.

Estes fatos levaram Troiano et al.,*® a sugerirem que a formagao de trincas e
sua propagacao era controlada por uma combinagdo entre a concentracdo de
hidrogénio no material e a tensdo aplicada.

Os resultados obtidos por Troiano com corpos de prova entalhados
incentivaram Brown,*® a utilizar a metodologia da mecanica da fratura, com corpos
de prova pré-fissurados que oferecem resultados que podem ser utilizados
diretamente em projetos. De qualquer maneira, ainda hoje é recomendado o uso de
corpos de prova entalhados, principalmente para investigar as interfaces
preferenciais para a nucleagao de trincas.

Os modelos propostos para explicar a existéncia do valor limite de
propagacao de trinca no fendémeno de fratura assistida pelo hidrogénio sugerem que
a iniciagdo do trincamento ocorre quando a tensdo maxima local exceder a tensao
coesiva de interfaces enfraquecidas pela a¢ao do hidrogénio. Os modelos postulam
que ha um efeito sinérgico da concentragdo de hidrogénio e o nivel de tensdes
alcancado.

Uma constatacdo € definitiva: a concentragdo de hidrogénio é maior
exatamente na regido de maior triaxialidade a frente do entalhe. Em outras palavras,
justamente na regido em que o campo de tensdes atinge o seu valor maximo havera
maior concentra¢ao de hidrogénio.

Isto explica a énfase dada na utilizagdo de corpos de prova entalhados ou
pré-fissurados. E quase uma unanimidade entre os pesquisadores que 0 campo de
tens6es hidrostatico a ponta de uma trinca é o componente mais importante, sendo
0 parametro, que governa o Processo de fratura assistida pelo hidrogénio.®

Nair e colaboradores ") fazem referéncia a trabalhos que tentam provar que a
elevacdo de tensdes hidrostaticas € uma condicdo necessaria para a fratura
assistida pelo hidrogénio. Para verificar a importancia do hidrogénio
comparativamente ao mecanismo de dissolugdo eletroquimica em estudos de
corrosao sob tenséo, foram testados corpos de prova sob modo | de carregamento
(tracao pura, presencga do efeito hidrostatico de tensdes) e sob o modo | | | (tor¢céo
pura, auséncia do efeito hidrostatico de tensdes). A constatacdo de ocorréncia de
propagacao de trinca apenas para o modo | de carregamento € tido como uma
evidéncia da importancia da triaxialidade de tensdes na fratura assistida pelo meio
ambiente na presenca de hidrogénio.

Por esta linha de raciocinio, 0 marcante aumento da susceptibilidade a acéao
do hidrogénio com o aumento do limite de escoamento de ligas metalicas esta
associado ao aumento da tensao principal e ao aumento da triaxialidade de tensbes
decorrente. Para um dado nivel de atividade de hidrogénio associado a um meio, 0
aumento da triaxialidade de tensdes reduz o valor da tensdo de fratura requerida
para a propagacao da trinca.



1.2 Avaliacao da Tenaciadade a Fratura

Tratando-se da fratura assistida pelo ambiente, o parametro Kigac representa
o fator de intensidade de tensdes critico abaixo do qual ndo ocorre o crescimento
subcritico de trinca no material no meio ambiente avaliado. Dois métodos
frequientemente empregados na determinacédo dos valores de Kigac S0 0s ensaios
de carregamento constante e de deslocamento constante. Embora estes ensaios
tenham sido muito utilizados no passado, eles requerem longos tempos de ensaio
para obter os valores de Kigac.® Uma técnica utilizada para superar estas limitagées
trata-se da técnica de step loading com incremento de carregamento. Este ensaio foi
desenvolvido como uma técnica acelerada para a determinagéo de valores de Kigac.
Assim, o método de ensaios de step loading podem promover a medi¢cao quantitativa
de parametros de tenacidade a fratura dos materiais Ievando em considera¢ao os
efeitos da exposicdo do material em determinados ambientes.®

2 MATERIAL E METODOS
2.1 Material Analisado

Foram usados para o estudo, parafusos. Os parafusos foram fabricados em
AISI 4340. (44,30 x 170 mm) A Figura 1 apresenta os parafusos recebidos.
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Flgura 1- Parafusos recebidos.

2.2 Usinagem e Confeccao dos Corpos de Prova

Para as analises da mecénica da fratura foi empregado o corpo de prova
Disk-Shaped, que foram dimensionados de acordo com a Norma ASTM E 399
conforme apresenta a Erro! Fonte de referéncia nao encontrada. . Este corpo de
prova apresenta facilidades quanto a usinagem, pois mantém o didmetro da amostra
inalterado bastando, entdo, realizar a furacdo, o entalhe e o encaixe para o Clip
Gage por usinagem. A usinagem foi realizada pelo processo de eletroerosao.



Figura 2- Corpo de pra usinado por eletroerosao
2.3 Analise Quimica

Utilizou-se um espectrometro de emissdo O6tica modelo Spectrolab tipo
LAVFA18B, da Spectro. O aparelho € calibrado com padrdes da Spectro de acordo
com a norma DIN ISO 100012.1

2.4 Ensaios de Dureza

Os ensaios de dureza foram realizados utilizando-se uma carga de 150 Kg
onde se tragou um perfil de dureza Rockwell C ao longo do raio do parafuso. Foi
utilizado equipamento de medida calibrado de acordo com a NBR ISO/IEC17025.

Foi tracado um perfil de dureza com distancias aproximadas de 1/16
polegadas entre as indentacbes como apresenta a Figura 3.
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Figura 3- Ensaios de Dureza, espagamento entre indentagdes de 1/16 a partir do centro.
2.5 Metalografias
Para a avaliagdo da microestrutura do material foi utilizado procedimento
metalografico padrdo com lixamento seqlencial das lixas de grao 100 até 1.200 e
posterior polimento em pasta de diamante de 3 p e 1 p. Para o ataque quimico por
imerséo foi utilizado Nital 3% por um tempo de aproximadamente 5s.
2.6 Sistema para Ensaio

O equipamento montado para a realizagdo dos ensaios consta de uma cuba
de acrilico para armazenar a 4gua do mar sintética, uma célula de carga com faixa



de medida de até duas toneladas ligada a um indicador universal, que faz o sistema
de leitura da mesma, e um sistema de pesos mortos com braco de alavanca para
aplicar a carga desejada. Os pinos que permitem a fixacdo do corpo de prova a
garra sao revestidos para que nao haja um contato elétrico entre o material da garra
e o corpo de prova. A aplicacdo de carga permite o modo | de carregamento
(tragé@o). A Figura 4 mostra o equipamento onde sdo realizados os ensaios em agua
do mar sintética Os ensaios foram realizados em duas maquinas simultaneamente.

Figura 4- Maquina de ensaio
2.7 Matriz de Ensaio

Neste trabalho foram designados trés grupos de ensaio e corpos de prova extras:
GRUPO 1 (G1)- Ensaios de K do material ao ar > 3 corpos de prova, onde neste
grupo os corpos de prova foram desidrogenado antes do ensaio. O processo para a
desidrogenacao consistiu em colocar o corpo de prova a 150°C durante 24 horas.
GRUPO 2 (G2) - Apés 14 dias (no minimo) de hidrogenacdo em protegao catddica
realizou-se testes de Kigac = 3 corpos de prova .

GRUPO 3 (G3)- Apés 14 dias de hidrogenagédo (no minimo) em protecao catddica
colocou-se "capa protetora" e realizou-se teste de Kigac apds 14 dias de colocagéao
da capa—>5 corpos de prova.

2.8 Capa Protetora

Para a realizacao dos ensaios do grupo 3 (G3), onde os corpos de prova
foram ensaiados pelo método de Step Loading e com capa protetora envolvendo o
material, foi usado um material que dificultou a permeacao do eletrélito externo, isto
€, a capa envolveu o material permitindo a estagnacao da solucao remanescente no
interior da capa, solucado que também é agua do mar sintética e que esta em contato
com a superficie do material ensaiado. A capa protetora pode ser observada na
Figura 6.



Figura 6- Capa protetora

2.9 Analises Fractograficas

Fractografias dos corpos de prova foram realizadas em microscépio eletrénico
de varredura, com o objetivo de visualizar o comportamento do material ensaiado ao
ar e em ambiente fragilizante, sendo o foco principal a observacdo do
micromecanismo de propagacao de trinca na regiao imediatamente apds a pré-trinca
de fadiga, regido esta de maior nivel de tensdes (estado triaxial) e consequente
maior concentracéo de hidrogénio no caso do ambiente fragilizante.

3 RESULTADOS

3.1 Analise Quimica

3.2
Tabela 1- Composicdo Quimica (média de quatro medidas)
C Si Mn P S Cr
Média 0,4190 0,2401 0,6635 0,0154 0,0131 0,7690
Desvio Padrao 0,0187 0,0039 0,0132 0,0015 0,0018 0,0082
Mo Ni Al Cu w Fe
Média 0,2151 1,6240 0,0010 0,1517 0,0163 95,8350
Desvio Padrao 0,0074 0,0098 0,0000 0,0023 0,0007 0,0681
3.2 Dureza
Tabela 2- Medidas de dureza
Dureza Desvio
Medida Dureza HRC Padrao
Centro 36,50 3,28
1/16 38,17 1,76
1/8 39,17 0,76
3/16 39,00 0,00
1/4 39,83 1,53
5/16 39,00 0,87
3/8 39,83 1,04
7/16 40,00 1,00
1/2 40,17 0,76
9/16 39,77 0,75
5/8 40,33 0,29
11/16 40,17 0,29
3/4 39,17 0,76
13/16 39,50 0,00




3.3 Metalografia

A microestrutura do material do parafuso é a martensita revenida como pode
ser observado nas metalografias abaixo, indicando que o material sofreu
endurecimento por témpera e posterior tratamento de revenimento até a dureza
desejada.

Figura 2- Microgria do Parafuso - sentido Iongitudil do paro- aumento 200X
3.4 Determinacao do Fator K

Através dos valores de carregamento, da geometria dos corpos de prova e do
tamanho da trinca foi possivel determinar os valores de K. De acordo com a Norma
ASTM E-399 o valor de K e dado por:

Ky = (Po/BW'/?) fla/W)
onde:
Pq = Carga [N]
B = Espessura do corpo de prova [mm]
W = Distancia da linha de carga até a extremidade posterior do corpo
de prova [mm]
f(a/W) = fungéo que relaciona os valores de a/W

Tabela 3- Dados obtidos nos ensaios

CORPO | P(max) a w B a/W Y K K ou Kieac
DE [Kof] (efetivo) [mm] [mm] [MPavm] [MPavm]

PROVA [mm] (tabela) (efetivo)
1G1 1655 15,91 32,95 8,25 0,482 9,628 | --------- 104,5*
2G1 1797 15,95 32,95 8,25 0,484 9,665 | --------- 120,9*
3G1 1713 | - 32,95 8,25 0,5 10,173 | ---------- 115,2*
1G2 480 16,58 32,95 8,25 0,503 | 10,274 32 32,3
2G2 555 16,28 32,95 8,25 0,494 9,977 37 36,3
3G2 450 16,63 32,95 8,25 0,504 | 10,324 30 304
1G3 465 16,51 32,95 8,25 0,501 10,203 31 31,1
2G3 495 16,58 32,95 8,25 0,503 | 10,274 33 33,3
3G3 540 16,58 32,95 8,25 0,503 | 10,274 36 36,3
5G3 420 16,38 32,95 8,25 0,497 | 10,073 28 28,3
6G3 495 16,58 32,95 8,25 0,503 | 10,274 33 33,3




3.5 Analise Fractografica

Nas amostras ensaiadas na MTS ao ar, observa-se que apos a trinca de fadiga
o material rompe de maneira predominantemente ductil, isto pode ser avaliado pela
presenca predominante de microcavidades (dimples), demonstrando a caracteristica
ductil do material na condicao de nao fragilizado por prote¢ao catddica.
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o} Grup 1(G1) é-trinca de fadiga a esquerda, fadiga

Figura 7 - Interface do material d
ddctil a direita.
Abaixo, Figura 8, grupo 2, indica a regiao de propagacao da trinca por um

mecanismo de fratura fragil, observa-se nas figuras um mecanismo de fratura
predominantemente intergranular.

Figura 8 - — Fratura intergranular na regiao de proagagéo da trinca

Fractografias obtidas de corpos-de-prova fraturados durante o ensaio de step
loading na condig&o de protecado catddica (-1050 mVecs) e capa protetora isolando o
corpo de prova, grupo 3, mostrando a regiao de interface de pré-trinca de fadiga com
a regiao de propagacao da trinca para o material fragilizado.

A Figura 9 indica a regido de propagacao da trinca por um mecanismo de

fratura fragil.



ratura intergranular, grao refinado,

igura -

4 DISCUSSAO

Obtidos os valores de Kigac (0 limiar do fator intensidade de tensdes para o
trincamento assistido pelo meio) em concordancia com o potencial catddico
aplicado, pode-se verificar concordancia com a literatura no que diz respeito a perda
da tenacidade devido a fragilizagao por hidrogénio.

N&o se observou a recuperacao da tenacidade a fratura do material devido a
aplicacao da capa protetora, esta tentativa de recuperacdo da tenacidade nao foi
encontrada anteriormente, a idéia seria limitar reduzir o fluxo de hidrogénio
adsorvido na superficie do material com a intencdo de que o hidrogénio pudesse
fazer o caminho inverso, isto é, sair do material por uma diferenca de concentracao
favoravel para a ocorréncia. Aparentemente os valores de tenacidade a fratura das
amostras de G2 e G3 estdo dentro da abordagem da mecanica da fratura linear
elastica, sendo assim valida a abordagem utilizada. Nos ensaios realizados na MTS
os valores obtidos e apresentados neste relatério ndo podem ser utilizados como
dados de projeto, visto que a deformacéao foi excessiva para a abordagem de Kic. De
acordo com a norma ASTM E-399, umas das condicées necessarias para validar a
abordagem do Kic € que o valor de carregamento maximo (Pmax) Ndo exceda em
10% o valor de Pq (valor obtido com o auxilio de uma secante de declividade de 0,95
tracada a partir da origem da curva “carregamento x deslocamento”), este
procedimento esta detalhado na ASTM E-399. No grupo G1, esta relacdo Pmax / Pq
foi maior que 1.10, isto €, Pmax excedeu em mais de 10% o valor de Pq, invalidando
para este grupo a abordagem de Kic.

5 CONCLUSAO

« O material enviado para o estudo apresenta dureza e composi¢ao quimicas
homogéneas ao longo das amostras analisadas.

» O equipamento desenvolvido para os ensaios de step loading foi validado com
sucesso apresentando valores similares aos valores obtidos em MTS.

» Nos ensaios realizados sob protecao catédica de -1050 mVgcs em step loading o
material apresentou acentuada queda na tenacidade a fratura, tanto para o G2
como para o G3.

» Aparentemente para os tempos estudados, os materiais encapsulados nao
apresentam recuperacao de sua tenacidade a fratura.



As fraturas apresentaram predominantemente mecanismos de fratura ductil para
o G1, e predominantemente fragil (intergranular) para o G2 e G3.
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