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APRESENTACAO

A obra “Pesquisa Cientifica e Inovacdao Tecnoldgica nas Engenharias 1”
contempla vinte e trés capitulos em que os autores abordam pesquisas cientificas e
inovacdes tecnoldgicas aplicadas nas diversas areas de engenharia.

Os resultados obtidos através de pesquisas cientificas trazem beneficios a
sociedade e promovem inovacgdes tecnoldgicas, surgindo como uma engrenagem
nas engenharias.

O estudo sobre o comportamento de determinados materiais sob determinadas
situacOes permite avaliar e otimizar seu uso, proporcionando o controle das condigoes
ideais, bem como viabilizando a utilizacdo de determinadas matérias primas. Por sua
vez, essas matérias primas podem trazer beneficios ao meio ambiente, bem como
trazer resultados econémicos satisfatorios.

A avaliacdo de propriedades fisicas e mecanicas de materiais permite
também a sua utilizagao em diversos segmentos da engenharia, proporcionando o
desenvolvimento de novos produtos, trazendo beneficios a sociedade.

Diante do exposto, esperamos que esta obra traga ao leitor conhecimento
técnico de qualidade, fazendo com que o leitor reflita sobre o uso das pesquisas
cientificas e as inovagdes tecnoldgicas no desenvolvimento social, e faga uso dessas
ferramentas na melhoria de qualidade de vida na sociedade.

Franciele Braga Machado Tullio
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CAPITULO 18

QUANTIFICACAO DE HIDROGENIO EM CORPOS
DE PROVA DE UM ACO ARBL PARA ENSAIOS DE

Data de aceite: 25/11/2019

Luiz Fernando Maia de Almeida
Universidade Federal de Uberlandia, Faculdade
de Engenharia Mecénica

Uberlandia — MG
Rosenda Valdés Arencibia

Universidade Federal de Uberlandia, Faculdade
de Engenharia Mecénica

Uberlandia — MG

Sinésio Domingues Franco
Universidade Federal de Uberlandia, Faculdade

de Engenharia Mecanica
Uberlandia — MG

RESUMO: Neste trabalho foi determinado o
tempo de saturacédo de hidrogénio em corpos
de prova de um ago de alta resisténcia e
baixa liga (ARBL) utilizados em ensaios de
puncionamento esférico. Para tanto, realizou-
se permeacado de hidrogénio via protecao
catddica durante diferentes intervalos de
tempo e mediu-se a quantidade de hidrogénio
difusivel utilizando o método de extracédo a
quente por corrente de gas. Foi observado
que a quantidade de hidrogénio nos corpos de
prova cresce significativamente quando variado
o tempo de permeacéo de 0,5 h até 2 h. Foi
possivel concluir que o tempo para saturar
0s corpos de prova avaliados com hidrogénio

Pesquisa Cientifica e Inovagéo Tecnoldgica nas Engenharias

PUNCIONAMENTO ESFERICO

esta entre 2 h e 3 h e que a permeacao de
hidrogénio em um tempo superior a 3 h nao
acrescenta hidrogénio ao corpo de prova de
maneira significativa, mostrando a importancia
na otimiza¢ao do tempo de ensaio.
PALAVRAS-CHAVE: permeacao de hidrogénio,
tempo de saturacéo, ensaios de puncionamento
esfeérico.

HYDROGEN CONTENT DETERMINATION
OF HIGH STRENGTH STEEL SMALL PUNCH
TEST SPECIMENS

ABSTRACT: In this study, the hydrogen
saturation time of high strength low alloy
steel specimens used in small punch tests
was determined. Hydrogen charging was
performed under cathodic protection during
different time intervals and the carrier gas hot
extraction technique was used for diffusible
hydrogen measurement. Hydrogen content
in the specimens increased significantly for
charging times from 0.5 h to 2 h. From 2 h, the
specimens tend to saturation. It was concluded
that for the specimens evaluated in this study,
the saturation time is between 2 h and 3 h; and
a hydrogen charging time greater than 3 h does
not add hydrogen to the specimen significantly,
showing the importance in the optimization of
the test time.

KEYWORDS: hydrogen charging, saturation
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time, small punch test.

11 INTRODUCAO

A fragilizagdo por hidrogénio (H,) é um fenbmeno severo que afeta quase
todos os metais e ligas, dependendo do meio em que estdo inseridos (Barnoush;
Vehoff, 2010). Devido ao hidrogénio apresentar didametro atbmico muito pequeno e
facil mobilidade no estado sélido, ele se difunde facilmente no material, provocando
a concentragcdo de tensbes e introduzindo defeitos microestruturais, levando,
consequentemente, a fragilizacdo dos materiais.

A difusao de hidrogénio nos acos pode ocorrer mediante carregamento catoédico
na presenca de solucdes eletroliticas ou em atmosferas gasosas em alta pressao
contendo hidrogénio. Grande parte das pecas utilizadas na industria de 6leo e gas
€ submetida a protecdo catddica, com objetivo de reduzir a perda de massa por
corrosdo. No entanto, durante esse processo ha geracdo de hidrogénio, podendo
acarretar na fragilizacao e consequente falha dos componentes em operacéo (falha
assistida pelo meio). De acordo com Silva et al. (2007), cerca de 25 % das falhas
ocorridas neste tipo de industria estdo associadas a presenca do hidrogénio na
microestrutura dos metais.

Existemdiversas formas para se avaliar a susceptibilidade dos acos a fragilizacao
por hidrogénio, dentre elas: o ensaio de tracdo com baixa taxa de deformacéao (BTD),
0 carregamento em patamares progressivos em meio assistido (Rising Step Load
- RSL), o deslocamento da abertura da trinca (Crack Tip Opening Displacement -
CTOD), os ensaios de tracdo com carga constante, a nanoindentacéo instrumentada
e 0s ensaios de puncionamento esférico (Small Punch Test - SPT). O SPT é uma
técnica que consiste em carregar um corpo de prova (CP) por meio de um pungao
esférico, onde sdo medidos a forgca exercida pelo puncdo e o deslocamento. A
partir da curva de resposta é possivel avaliar propriedades mecanicas, tais como:
limite de escoamento, limite de resisténcia e propriedades de fluéncia. Este ensaio
tem como vantagem principal o pequeno volume de material necessario para ser
testado, possibilitando a avaliacao de componentes que estao em equipamentos em
operacao. Geralmente séo utilizados CPs na forma de disco com aproximadamente
8 mm de didmetro e 0,5 mm de espessura (CWA 15627, 2007).

A utilizacdo dessa técnica no estudo da fragilizacdo por hidrogénio é
relativamente recente, e, por isso, ha poucos resultados disponiveis na literatura
(Garcia et al., 2015; Arroyo et al., 2017). Todavia, essa técnica apresenta um grande
potencial no estudo desse fendbmeno, haja vista que as dimensbes do CP sao

relativamente pequenas, o que reduz o tempo de saturacdo do hidrogénio. Assim, o
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objetivo deste trabalho é determinar o tempo de saturacéo de hidrogénio nos corpos
de prova fabricados em um aco de alta resisténcia e baixa liga (ARBL) para ensaios
de puncionamento esférico por meio de uma permeacao anterior ao ensaio.

2| METODOLOGIA

A quantificacdo de hidrogénio nos corpos de prova foi realizada em um
analisador de extragdo a quente G4 PHOENIX DH, da marca Bruker, com resolugao
de 0,01 pg/g, mostrado na Fig. 1. Para tanto foi utilizado o método de extracéo a
qguente por corrente de gas em um forno tubular com um detector de condutividade
térmica (thermal conductivity detector - TCD) acoplado. O gas de arraste utilizado
foi o nitrogénio com pureza de 99,999 % (N, 5.0). Esse gas é utilizado devido a
grande diferenca da sua condutividade térmica quando comparado ao hidrogénio
(Salmi et al., 2015).

Os CPs analisados neste trabalho possuem formato de um disco com 8 mm de
diametro e 0,350 mm de espessura, tendo a mesma geometria dos utilizados nos
ensaios SPT, de modo a reproduzir as mesmas condi¢cdes de difus&o de hidrogénio.
Estes foram fabricados a partir de um ago de alta resisténcia e baixa liga, denominado
aco F, cuja composicao quimica e propriedades mecanicas sao mostradas nas Tab.
1 e Tab. 2, respectivamente.

C S Mn Si Cr Cu Ni Mo Vv Al

0,290 0,0032 0,769 0,315 1,48 0,216 0,126 0,691 0,0097 0,0383

Tabela 1: Composi¢ao quimica do ago F

Modulo de Elasticidade Limite de Escoamento Limite de resisténcia a

tracao Dureza (HV10
E (GPa) o, (MPa) 5 (,\gﬂpa) (HV10)
ut
210 775,83 848,42 266,6

Tabela 2: Propriedades mecéanicas do aco F

A permeacéo de hidrogénio foi realizada por meio de protecdo catédica, em
uma célula eletroquimica com fluido eletrolitico (dgua deionizada com 3,5 % de
NaCl grau técnico) e trés eletrodos (Fig. 2). Foi utilizado um eletrodo de Ag/AgCl
como referéncia, uma placa de grafite como contra eletrodo e o corpo de prova
como eletrodo de trabalho. Foi aplicada uma tensao elétrica constante de -1,2
V considerando diferentes intervalos de tempos a fim de determinar o tempo de
saturacao do corpo de prova.
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Figura 1: Analisador de hidrogénio por extracdo a quente

Eletrodo de

referéncia Ag/AgCl
Contra eletrodo

~ de grafite

Corpo de prova

Figura 2: Célula eletroquimica utilizada para a permeacéo de hidrogénio no corpo de prova

Inicialmente foi medida a massa dos CPs em uma balanca digital da marca
Mettler Toledo, com capacidade maxima de 220 g e resolugdo de 0,1 mg. Em
seguida, os CPs foram posicionados na célula eletroquimica para a permeacéao de
hidrogénio, que ocorreu nos seguintes tempos: 0,5 h, 1 h,1,5h,2h,3he 24 h. A
escolha dos tempos de permeacao foi baseada no trabalho de Garcia et al. (2015),
0S quais observaram que para corpos de prova com geometria similar o tempo de
saturacao foi de 2 h. Apds o tempo de permeacéao, os CPs foram retirados, limpados
com acetona, secados com papel toalha e introduzidos no analisador em no maximo
30 s para evitar que a quantidade de H, diminuisse. No analisador, a analise foi

conduzida a uma temperatura constante de 400 °C por 15 min, sendo realizadas trés
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medi¢cdes da quantidade de hidrogénio para cada tempo de permeacao.

31 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 3 mostra os valores médios da quantidade de hidrogénio em ppm para
cada tempo de permeacdo. As barras de erro indicam o desvio padrédo com nivel de
confianca de 95,45 %.

16
14
12
—10
£
2 8
T 6
4
a8 BN
0
05 1 15 9 3 24

Tempo [h]

Figura 3: Resultados da quantificagéo de hidrogénio para os diversos tempos de permeagéo

A partir da Fig. 3, se observa que a quantidade de H, difusivel nos CPs cresce
de 2,40 ppm (em 30 min) até 9,01 ppm (em 120 min). A partir desse tempo, a
quantidade de H, tende a saturagao, exibindo valores médios de aproximadamente
12 ppm. Este resultado se mostra de acordo com os obtidos por Garcia et al. (2015),
que fizeram a permeacéo de H, em dois agos CrMoV por 24 h e obtiveram valores
médios de 10,6 e 13,6 ppm em cada aco.

E possivel concluir que o tempo de saturacdo para os CPs avaliados neste
trabalho esta entre 120 min e 180 min, sendo necessaria a realizacdo de analises
mais refinadas entre estes dois limites para se obter o valor de tempo mais préximo
ao tempo de saturacéao real do corpo de prova deste material. Ressalta-se ainda a
baixa repetibilidade dos valores de quantidade de hidrogénio mesmo para tempo de
permeacéo de 24 h.

41 CONCLUSOES

O tempo de saturagao para os corpos de prova de ensaios de puncionamento
esférico de aco F esta entre 120 e 180 min. Portanto, para se chegar mais proximo
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ao valor do tempo real de saturacdo, sdo necessarias mais analises com tempos
de permeacéao entre esses dois intervalos. A determinacao do tempo de saturacao
de H, antes do ensaio de puncionamento esférico € importante para otimizar o
tempo do ensaio. Uma permeacdo de H, em um tempo superior ao de saturagao
nao acrescenta hidrogénio ao corpo de prova de forma significativa, bem como nao
melhorou a repetibilidade dos resultados.
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