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RESUMO

O aco API grau X70 tem sido amplamente utilizado no Brasil para a
fabricacdo de dutos transportadores de etanol, no entanto, um problema
reconhecido em tubos de aco carbono expostos ao etanol é a corrosao sob
tensdo (CST) e, além disso, os dutos estdo sujeitos a flutuacdes de pressdo do
combustivel, causando preocupacdo em relagcdo a fadiga. O objetivo desta
pesquisa consistiu em avaliar os processos de CST e corroséo-fadiga para o
aco X70 exposto a uma solucédo etandlica sintética circulante (SESC), com
vistas a interacdo microestrutura/ambiente. Tratamento por témpera em 6leo
mineral sintético foi realizado para alteracdo da microestrutura como-recebida.
Testes mecéanicos foram desenvolvidos para analisar a suscetibilidade a CST,
bem como testes sob carregamento ciclico para obter taxas de propagacao de
trinca por fadiga, da/dN. Resultados em corpos de prova entalhados com
microestrutura como-recebida (CR) e microestrutura como-recebida e
termicamente tratada (CRTT) revelaram reducédo da deformacdo em torno de
58% e 37%, respectivamente, apds testes em baixa taxa de deformacdo em
SESC. Sob carga constante, o aco de microestrutura CR parece nao ser
sensivel a CST em niveis de tensdo abaixo do limite de escoamento,
entretanto, sob carga constante escalonada (CCE) o fendbmeno foi observado
nos dois tipos de microestrutura. A presenca de produto de corrosdo na regiao
de iniciacdo da superficie de fratura para microestrutura CR sugere fechamento
de trinca, causando mudancas na porcao inicial das curvas da/dN-AK,
deslocando AKim para maiores valores. Alteracbes nas taxas da/dN na regiao
linear de Paris-Erdogan para a microestrutura CR, em baixos niveis de AK a
0,25 Hz, foram identificadas devido a CST, bem como alguma aceleracédo de
trinca por conta da corrosao-fadiga. A interacéo entre a microestrutura CRTT e
solucéo etandlica revelou menores taxas da/dN quando comparada as taxas

obtidas pelo contato da solugdo com a microestrutura CR.

Palavras-chave: Ago APl X70; Corrosdo sob tensdo; Corrosao-fadiga;
Ambiente etandlico; Duto
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ABSTRACT

EVALUATION OF STRESS CORROSION CRACKING AND CORROSION-
FATIGUE OF THE API X70 STEEL IN SYNTHETIC ETHANOL SOLUTION

APl X70 steel has been widely used in Brazil for the manufacture of
ethanol transport pipelines, however, a recognized problem in carbon steel
pipes exposed to ethanol is stress corrosion cracking (SCC) and, in addition,
the pipelines are subject to fuel pressure fluctuations, causing concern in
relation to fatigue. The objective of this research was to evaluate the SCC and
corrosion-fatigue (CF) for X70 steel exposed to a circulating synthetic ethanol
solution (CSES), with a view to the microstructure/environment interaction.
Quench treatment in synthetic mineral oil was developed to modification of as-
received microstructure. Mechanical tests were performed to analyze
susceptibility to SCC, as well as cyclic loading tests to get fatigue crack growth
rates (da/dN). Results on notched specimens with as-received microstructure
(RA) and heat treated as-received microstructure (HTRA) revealed a strain
reduction around 58% and 37%, respectively, after slow strain rate tests in
CSES. Under constant load (CL), the RA microstructure steel appears no be
sensitive to SCC at stress levels below the yield strength, however, under
staggered constant load (SCL) the phenomenon was observed in both types of
microstructure. The presence of corrosion product in the fracture surface
initiation region for RA microstructure suggests crack closure, causing
alterations in the initial portion of the da/dN-AK curves, shifting AKim to higher
values. Changes in crack growth rates in the Paris-Erdogan linear region for RA
microstructure, at low AK levels at 0.25 Hz, were identified due to SCC, as well
as some crack acceleration due to corrosion-fatigue. The interaction between
HTRA microstructure and ethanol solution revealed lower da/dN rates when
compared to rates obtained by contact of the solution with the RA

microstructure.

Keywords: API X70 steel; Stress corrosion cracking; Corrosion-fatigue; Ethanol

environment; Pipeline
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1 INTRODUCAO

O potencial brasileiro de producdo do etanol e a necessidade de
escoamento do produto a diversas localidades levaram ao desenvolvimento de
uma rede dutoviéria para transporte e distribuicdo, o que deve se intensificar no
futuro com a perspectiva de crescimento do setor. Em 2013, deu-se inicio no
Brasil a implementacdo de um sistema logistico de dutos para o transporte de
etanol, de forma a levar o biocombustivel a importantes centros consumidores,
além de facilitar sua chegada aos portos para exportacdo e cabotagem [1]. De
acordo com Logum [1], o sistema apresenta beneficios econbmicos e
ambientais, pois permite a diminuicdo dos custos logisticos e oferece uma nova
alternativa de escoamento, contribuindo para reducdo do impacto do trafego
rodoviario nos grandes centros urbanos e proporcionando condi¢cdes que
permitem reducéo significativa na emisséo de poluentes. No mapa ilustrativo da
figura 1.1 é mostrado o sistema logistico de dutos atualmente em operacao,
ligando importantes pontos consumidores localizados na regido sudeste do

NOSso pais.

6.| TERMINAL EM OPERAGAO S DUTOVIA EM OPERAGAO

Figura 1.1 — Sistema logistico de transporte dutoviario de etanol atualmente em
operacao [1].



Os acgos para uso em sistemas de dutos nas industrias do petréleo e gas
natural sdo especificados a nivel internacional, sendo requeridos pela American
Petroleum Institute (API) [2] e no Brasil, o aco APl grau X70 tem sido
comumente utilizado na fabricacdo de dutos com a finalidade de transportar
etanol. Deste modo, torna-se patente a necessidade de conhecer os efeitos do
etanol sobre a degradacdo e integridade mecéanica do componente, visto que
um duto ao entrar em servico, falhas podem ocorrer por conta da associacao
entre as condi¢cdes de tensdo com a acdo corrosiva do ambiente etandlico
durante sua operacao.

Sabe-se que flutuacdes ou oscilagdes de pressdo ocorrem internamente
a um duto devido ao bombeamento do meio, logo, cria-se um cenario
operacional onde efeitos oriundos de corroséo sob tensédo (CST) e/ou corrosao-
fadiga (CF) tornam-se preocupantes. Em se tratando de ambiente etandlico, foi
constatado e reconhecido que acos carbono séo suscetiveis a CST, haja vista
um extensivo estudo realizado e experiéncias em servico que revelaram
evidéncias claras do fendmeno [3, 4]. Além disso, a falha pode ser ainda
potencializada por conta do comportamento ciclico de tensdo dentro do duto, o
que propicia condicdo para que o processo de CF ocorra, comprometendo
deste modo a integridade estrutural da tubulacao, reduzindo sua vida util.

As pesquisas e estudos a respeito do tema tém mostrado avancgos
importantes a fim de buscar solugcdes para mitigacdo ou mesmo eliminar
problemas causados por trincas em acos carbono expostos ao ambiente
etandlico, de maneira a promover melhor performance do componente (duto)
frente a trincas influenciadas pelo ambiente. Nesse contexto, a contribuicdo
deste trabalho é de relacionar os mecanismos de CST e CF para o aco API
X70 em contato com uma solucao etandlica circulante, haja vista a caréncia de
estudos dessa relacdo entre tais processos de falha com o meio etandlico em
condi¢cdes de circulagdo. Além disso, a expectativa de uma maior eficiéncia
frente aos mecanismos motivou nossa proposta de pesquisa em realizar uma
alteracdo na microestrutura como-recebida (bandeada) do duto, visto que
microestruturas observadas por Giorgetti [5] na regido da zona termicamente

afetada (ZTA) da junta soldada de um duto de aco X70 apresentaram uma



apreciavel resisténcia a propagacado de trinca, gerando taxas de propagacao
menores em relacdo as obtidas em ambiente inerte quando em condicdo de
carregamento ciclico.

Esta pesquisa explora analises que envolvem interacdes
microestruturais do ago APl 5L X70 com uma solucdo de etanol sintética
circulante sob certas condicbes de carregamento, a fim de avaliar a
suscetibilidade a CST e o efeito corrosdo-fadiga, levando em conta as
abordagens referentes a mecanica da fratura elastica linear. A partir de testes
mecanicos foram levantadas curvas tensao-deformacdo e curvas da/dN-AK,
bem como foram realizadas analises na superficie de fratura, possibilitando
assim levantar uma discussao aprofundada da relagcdo do comportamento entre

tais processos de trinca influenciados pelo ambiente etandlico.

1.1 Objetivos e Originalidade da proposta

Falhas relacionadas a corrosdo em dutos tem sido observadas com o
advento da industria do etanol e apesar do progresso de estudos sobre o tema
ainda existe a necessidade de investigagcdes mais robustas com relacdo aos
mecanismos que induzem trincas em dutos de aco carbono em contato com
ambiente etandlico em circulacdo. Sob essa perspectiva, o objetivo central
desta pesquisa € de realizar uma avaliacdo dos mecanismos de corrosao sob
tensdo (CST) e corrosdo-fadiga (CF) de microestruturas do aco APl 5L X70 em
contato com uma solucédo etandlica sintética circulante (SESC), buscando um
melhor entendimento dessa interagcdo com vistas a mitigacdo e a analise de
falha do componente. Para alcancar esse proposito as seguintes metas foram

estabelecidas:

e Avaliar os mecanismos de CST e CF do aco API X70, microestrutura
como-recebida (CR), a partir de testes mecéanicos em SESC;
e Realizar modificagdo microestrutural por meio de tratamento por

témpera em 6leo mineral sintético, resfriamento continuo;



Avaliar a CST e CF para a microestrutura como-recebida e
termicamente tratada (CRTT) a partir de testes realizados em SESC,;
Investigar a superficie de fratura para as microestruturas CR e CRTT
apos testes voltados a CST e CF em SESC e em ar;

Examinar o produto de corrosdo formado apds os testes e analises
aplicados para a avaliacado de CST e CF em SESC.



2 REVISAO DA LITERATURA

2.1 Etanol e Sustentabilidade

A geracdo de energia € um dos aspectos mais criticos no que diz
respeito a um futuro mais sustentavel, haja vista que a matriz energética atual
no mundo é amplamente apoiada em combustiveis fésseis, exigindo assim
uma maior mudanca rumo a fontes de energia mais limpa e de origem
renovavel [6, 7] apud [8]. A disponibilidade territorial e condi¢cdes climaticas
favoraveis no Brasil propiciam o cultivo das matérias-primas necessarias a
producdo de biocombustiveis, o que tem incentivado investimentos em politicas
publicas para o aproveitamento das potencialidades regionais, com a geracao
de renda, emprego e um desenvolvimento baseado na sustentabilidade [9].

Deste modo, a busca por fontes alternativas de energia motivou um
cenario de pesquisas e desenvolvimento de diversos tipos de novos
combustiveis que tém sido explorados em suas varias caracteristicas tais como
emissao de poluentes, rendimento energético e seus efeitos em materiais
utilizados no transporte e armazenamento. Cerca de 45% da energia e 18%
dos combustiveis consumidos no Brasil ja sdo renovaveis e no resto do mundo,
86% da energia tem origem de fontes energéticas ndao renovaveis. Pioneiro
mundial no uso de biocombustiveis, o Brasil alcangcou uma posicdo almejada
por muitos paises que buscam desenvolver fontes renovaveis de energia como
alternativas estratégicas ao petroleo [10] e, por serem biodegradaveis e
praticamente isentos de enxofre e de compostos aromaticos, ndo causam
impactos elevados ao meio ambiente [9].

O etanol € um biocombustivel que auxilia na reducdo de elementos
téxicos como mondxido de carbono, 6xidos de nitrogénio e hidrocarbonetos de
escape, poluentes esses gque contaminam o ar atmosférico e prejudicam a
camada de ozo6nio, afetando negativamente a saude humana, além do mais, o
etanol quando adicionado a gasolina reduz a emisséo de dioxido de carbono
gue é um gas que contribui para o aumento do aguecimento do planeta [11]. O

Brasil € pioneiro na utilizacdo em larga escala de etanol combustivel desde o



final da década de 1970 e, atualmente, é um dos paises que mais utilizam o
produto e ainda o segundo maior produtor mundial [12]. O etanol, ou alcool
etilico, pode ser obtido por meio do processamento e fermentacdo de cana de
acucar, milho, beterraba e batata, entre outros, e na industria sucroalcooleira
brasileira, a cana é a matéria-prima mais utilizada para a producdo do mesmo
[13]. E um biocombustivel usado em motores de combustio interna com
ignicdo por centelha (Ciclo Otto) em substituicdo aos combustiveis fésseis,
especialmente a gasolina, podendo ser utilizado na forma anidrica como
componente de mistura a gasolina tipo C ou como etanol hidratado o qual é
comercializado como combustivel acabado [12]. O etanol de cana de agucar se
destaca como alternativa de fonte renovavel de energia, possuindo uma
importante funcdo na matriz energética brasileira atual, representando uma
fonte renovavel fundamental em direcdo a uma economia menos intensiva em

carbono [8].

2.2 Acgos API para dutos

Acos API sao tipos de acos desenvolvidos para a fabricacdo de dutos
para linha de transferéncia de petroleo e gas na industria petroquimica. Esses
acos sao classificados de acordo com sua aplicacéo e resisténcia mecanica,
seguindo padronizacbes de especificacdo para linhas de tubulacdo. Séo
requeridos dois niveis de especificacdo de produto (PSL — product specification
level), PSL1 e PSL2, para a fabricacdo de tubos de a¢o soldados e tubos de
aco sem costura para uso em sistemas de transporte na industria do petréleo e
gas natural [2]. A diferenca basica entre esses niveis de especificacédo é o rigor
no detalhamento e nos requisitos técnicos, como por exemplo, o controle mais
estreito de composi¢cdo quimica, tenacidade e resisténcia a tracdo para 0s
tubos classificados no nivel PSL 2, sendo que e a escolha por um dos dois
niveis de especificacdo ira depender das condi¢cbes de aplicacdo e o tipo de

operacao as quais o tubo ira ser submetido [14].



Os tubos sem costura possuem diametro externo reduzido e grande
espessura e em geral sdo submetidos a grandes esforcos em operacao, ja os
tubos costurados podem apresentar diametros externos maiores e
normalmente sdo utilizados para o transporte de 6leo e de gés. A tabela 2.1
mostra a composi¢do quimica e propriedades mecéanicas de alguns tubos de
aco grau API com costura, nivel PSL 1, dentre eles, os de grau X70 que € o
material objeto de avaliacdes neste estudo. Na referida tabela, L.E € o limite de
escoamento e L.R. é o limite de resisténcia, dados na unidade de megapascal
(MPa).

Tabela 2.1 — Composicéo e propriedades mecanicas de alguns tubos APl com
costura nivel PSL 1. Adaptada de [2].

C Mn P S L.E.(MPa) L.R.(MPa)
Grau %max. %max. 9%méax. %max. N+ min. min.
X42 0,26 1,30 0,030 0,030 290 415
X46 0,26 1,40 0,030 0,030 320 435
X52 0,26 1,40 0,030 0,030 360 460
X56 0,26 1,40 0,030 0,030 <0,15% 390 490
X60 0,26 1,40 0,030 0,030 415 520
X65 0,26 1,45 0,030 0,030 450 535
X70 0,26 1,65 0,030 0,030 485 570

Dutos que realizam transporte de combustivel contém defeitos e estdo
sujeitos a ciclos regulares de flutuacfes de pressao, gerando assim um cenario
operacional onde a integridade do componente precisa ser monitorada, e a vida
atil de engenharia pode ser prevista baseada nas flutuagbes de presséo, no
tamanho do defeito e na taxa de propagacao do defeito [15]. A interacdo de
uma falha (trinca) com variagdes de presséo do etanol pode interferir de forma
significativa no colapso prematuro do componente.

Com o advento das operacdes do sistema logistico de dutos,

desenvolvido pela empresa Logum Logistica S.A, uma novo método de



transporte foi implementado para realizar o escoamento de etanol em nosso
pais. A rede dutoviaria atualmente em operacdo passa por varios municipios
brasileiros, de modo a agilizar e facilitar o transporte do produto, abastecendo
de maneira eficiente grandes centros consumidores. De acordo com Giorgetti
[5], o aco API 5L de grau X70 é utilizado na confeccdo de tubos para o
transporte de hidrocarbonetos, entretanto, no Brasil, € um aco que vem sendo
empregado na fabricacdo de dutos para o transporte de etanol. A figura 2.1
mostra a montagem em campo de um trecho de dutos para a formacédo de uma

linha de etanolduto.

Figura 2.1 — (a) Desfile de dutos para posterior execugdo de soldagem. (b)

Soldagem de dutos [5].

2.3 Mecéanica da Fratura Eléastica Linear (MFEL)

A mecénica da fratura deve ser entendida como a area do conhecimento
humano que tem como propoésito principal analisar o comportamento de um
determinado material quando um defeito se faz presente, a fim de que se evite
a ruptura catastrofica do componente diante de algum tipo de carregamento
mecanico, seja esse carregamento estatico ou dindmico. De acordo com
Janssen et al [16], o objetivo da mecéanica da fratura é de fornecer respostas



quantitativas a problemas especificos relativos a trincas em estruturas,
provendo solucdes para questionamentos relativos a integridade estrutural.
Para Dowling [17], a mecéanica da fratura é uma metodologia que pode ser
utilizada para auxiliar na selecdo de materiais e projetos de componentes nos
quais trincas sao dificeis de evitar, na ansia assim de minimizar a possibilidade
de fratura. Os problemas relacionados com a mecanica da fratura podem ser
classificados dentro de certos regimes, dentre eles, a mecéanica da fratura
elastica linear (MFEL) [18].

Na década de 1920, Griffith iniciou os primeiros estudos voltados para a
mecanica da fratura. Utilizando as solu¢cdes de Inglis para o calculo da
concentracdo de tensGes em furos elipticos, ele observou que poderia aplica-
las em analises de resisténcia a fratura em soélidos essencialmente frageis, e
aplicando a metodologia do balanco de energia, ele foi capaz de determinar a
tensdo de fratura de corpos trincados. Mais tarde, Irwin modificou a teoria de
Griffith para poder aplica-la a materiais mais ducteis e assim desenvolveu a
taxa de liberacdo de energia (G) que representa a energia para a extensao da
trinca.

Por conta das dificuldades praticas relacionadas as abordagens com
energia, Irwin contribuiu, nos anos de 1950, mostrando que a analise
energética é equivalente a abordagem de um fator de intensidade de tensao
(K) o qual quantifica a magnitude do campo de tenséo elastica na ponta da
trinca. Essa equivaléncia forneceu a base para o desenvolvimento da MFEL,
demonstrando que a fratura ocorre quando uma distribuicéo critica de tenséo a
frente da trinca € atingida [16]. Quando o comportamento tensédo-deformacao
do material € linear e o tamanho da zona plastica € pequeno comparado ao
tamanho da trinca e as dimensfdes do componente trincado, a teoria da MFEL
pode ser aplicada e o parametro relevante na ponta da trinca é o fator de
intensidade de tenséo [18].

Os tipos de modo de carregamento que uma trinca pode experimentar
estéo ilustrados na figura 2.2. O modo | € denominado de modo de abertura,
onde a carga principal é aplicada na direcdo normal ao plano da trinca, de

forma a abri-la a partir de uma carga trativa. O modo Il corresponde ao
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cisalhamento, onde cargas cisalhantes tendem a deslizar as faces da trinca
uma sobre a outra na direcdo normal a frente da trinca. Ja o modo lll refere-se
ao rasgamento, onde as faces da trinca deslizam uma sobre a outra, porém em
direc@o paralela a frente da trinca. O componente trincado pode também ser
carregado por uma combinacao de dois ou trés desses modos [19].

Modo | Modo Il Modo lll

Figura 2.2 — Os trés modos de carregamento que podem ser aplicados a uma
trinca. Adaptada de [19].

A derivacdo das equacdes de campo de tensdo elastica estdo limitadas
ao modo |, uma vez que este € o modo predominante em muitos casos praticos
de trincas que sao de interesse na engenharia, envolvendo primariamente
estruturas e componentes sob condicéo de tensdes de tracdo [16, 17]. Levando
em conta um material homogéneo e de comportamento linear-elastico
carregado sob o modo | e o sistema de coordenadas da figura 2.3 tem-se as
seguintes expressdes que representam as tensfes distribuidas a frente da

trinca:
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o, = K, cosg[l—sin Qsin %} (2.1)
N2 2 2 2
K, 0], . 6. 30
= cos—|1+sin—sin— (2.2)
T om 2[ 2 2}
K, of . 6 30
= COS—| sin—cos— (2.3)
T o 2[ 2 2}

, onde K € o fator de intensidade de tenséo e r e 6 sdo coordenadas polares do

ponto considerado na ponta da trinca.

Figura 2.3 — llustracdo de tensbes na ponta de uma trinca para um material
elastico. Adaptada de [19].
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2.4 Corroséao sob tenséo (CST)

Corrosdo sob tensdo € um termo usado para descrever falhas em
servico de materiais de engenharia que ocorrem pela lenta propagacéo de
trinca induzida pelo ambiente, resultado da combinacdo e interagdo sinérgica
da tensdo mecanica e reacdes de corrosdo [20, 21, 22]. E um processo de
falha que ocorre devido a presenca simultanea de tensao de tracdo, ambiente e
um material suscetivel [23], podendo ser definida ainda como uma falha
espontanea de um metal resultante dos efeitos combinados de corroséo e
tensao [24]. A American Society for Testing and Materials (ASTM) tem utilizado
a expressao Environmentally Assisted Cracking (EAC) para denotar formas de
trinca influenciadas pelo ambiente, sendo reconhecida como uma das causas
de falha estrutural mais preocupantes que atingem materiais metalicos dentro
de uma variedade de aplicacbes industriais que envolvem liquidos e gases
agressivos [25].

O diagrama da figura 2.4 mostra a combinacdo de interacdo necessaria

para que possa ocorrer o fendmeno de corroséo sob tensao.

Material
suscetivel

Tensdo
de tragdo

Ambiente
corrosivo

Figura 2.4 — Condicao de interacao para ocorrer CST.

A propagacédo de trincas de corrosédo sob tensdo é usualmente estudada

dentro do campo da MFEL, onde se assume uma pequena plasticidade na
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ponta da trinca, de modo que o estado de tens&o é triaxial ou estado plano de
deformacéo [26]. Normalmente, as trincas iniciam em defeitos superficiais que
podem ser preexistentes no material ou formados durante o processo de
corroséo, desgaste, entre outros. A CST pode iniciar a partir de trincas por
fadiga, quando cargas ciclicas ocorrem em ambientes agressivos, assim como
a iniciacdo também pode ocorrer a partir de pites de corrosdo que geralmente
estdo associados a heterogeneidades metallrgicas tais como inclusdes e
contornos de grao [27]. Em dutos, pequenas trincas de CST podem surgir e se
multiplicarem de forma adjacente umas as outras formando uma coldnia de
trincas que podem coalescer e desenvolver uma trinca de tamanho suficiente
para causar a falha [28]. A CST ocorre quando um valor limite de intensidade
de tensédo (Kicsr) € alcangado em condi¢des do estado plano de deformagéo. A
trinca pode se propagar de forma intergranular ou transgranular e, em alguns
casos, ambos os tipos sdo observados na mesma superficie de fratura e,
macroscopicamente, CST apresenta aspecto fragil [21, 22, 23].

Varios mecanismos tém sido sugeridos para explicar o fenbmeno de
trincas de corrosdo sob tensdo usando como base as caracteristicas do
processo. Esses mecanismos envolvem interacdes complexas de trés areas as
quais controlam o fenbmeno e que sdo a quimica, a mecanica e a metallrgica
[29]. Os mecanismos propostos podem ser organizados em duas categorias:
mecanismo baseado na dissolucdo e mecanismo que envolve fratura
mecanica, entretanto, € improvavel que somente um desses mecanismos
possa influir em CST [21, 26]. Esses mecanismos sinergéticos que surgem na
ponta da trinca envolvem reacdes anddicas e catddicas, as quais devem
ocorrer durante o processo de corrosdo e o fenbmeno que resulta na
propagacédo da trinca pode estar associado com um ou outro tipo dessas
reacoes [20, 22].

No mecanismo de dissolugcdo, a trinca avanga por dissolugao
preferencial na ponta da mesma [21] e estudos recentes tém focado em um
modelo de ruptura do filme, o qual assume que a tensao atua para abrir a trinca
e romper o filme superficial de protecao [22, 26]. Com a quebra do filme, o

bY

metal desprotegido proximo a ponta da trinca € entdo exposto ao eletrdlito
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dentro da trinca e a mesma se propaga por dissolucdo anddica [30].
InvestigacBes propuseram que a deformacéao plastica na ponta da trinca rompe
o filme passivo, deixando o0 metal exposto ao meio sofrendo dissolucdo, o que
resulta na extensao da trinca [22, 29]. Estudo em aco carbono APl X65 apontou
que a iniciacdo da trinca em etanol simulado estd associada com a deformacao
plastica a qual promove a quebra do filme superficial, sendo proposto um
mecanismo de competicdo entre dissolugdo anddica e repassivacao, disputa
essa que controla a propagacédo da trinca em CST [31]. De forma alternativa, a
ponta da trinca pode permanecer livre do filme de O6xido se a taxa de
deformagé&o for maior comparada com a taxa de repassivagao [27]. Abaixo, na

figura 2.5, € mostrado um diagrama que ilustra esse tipo de mecanismo.

Filme protetivo

Deslizamento localizado

Difusdo de
ions dissolvidos

Dissolugdo (M — M" + e7)
hos locais de ruptura do filme
seguida de repassivagio

Figura 2.5 — Diagrama esquematico que ilustra o mecanismo de dissolucao
para CST envolvendo a ruptura de filme de éxido na ponta da
trinca por conta de deformagédo localizada e, em seguida,

repassivacao. Adaptada de [27].

No mecanismo de fratura mecanica, assume-se que a concentracéo de
tensdo aumenta em pontos de corrosdo ou pites até que ocorra a falha por
fratura mecénica de modo ductil ou fragil [22]. Existem varios modelos
propostos para CST que se enquadram nesse tipo de categoria, dentre eles,

tem-se a fragilizacdo ocasionada pelo hidrogénio, o qual € um mecanismo que



15

envolve a absorcéo de hidrogénio seguida de sua difusdo a regides de alta
tensdo trativa, particularmente aquelas associadas com entalhes [23]. O pite
que se forma apds quebra do filme protetivo funciona como um intensificador
de tensédo e/ou fonte de ions H* que pode levar ao fendmeno de tal fragilizacédo
[30]. Muitos metais e ligas sdo suscetiveis a danos pelo hidrogénio que € um
mecanismo sugerido para acos ferriticos, uma vez que esses a¢cos mostram
mais evidéncia desse tipo de fragilizacéo [20].

Potenciais criticos para CST podem ser relacionados por meio de
diagramas de estabilidade pH-potencial de eletrodo (ou seja, diagramas de
Pourbaix), uma vez que esses diagramas descrevem as condi¢cdes necessarias
para que ocorra a oxidacdo do metal e a formacéao do filme protetivo [20, 21,
22]. Os diagramas de Pourbaix estabelecem o0s seguintes dominios
termodinamicos tedricos para um metal exposto a um determinado meio: a)
imunidade, onde a corrosdo nao é possivel; b) corrosdo, regido na qual a
degradacdo é esperada; c) passivacdo, dominio no qual ocorre formacédo do
filme que pode conferir protecéo contra corroséo [32].

A interferéncia de alguns parametros ambientais, como pH,
concentracdo de oxigénio e temperatura, sobre as condicbes termodinamicas
para ocorrer CST pode ser relacionada com os efeitos desses parametros
sobre os diagramas de Pourbaix ou sobre o potencial do material em relacéo
as varias regides de estabilidade [20, 21]. Tais parametros possuem forte
influéncia na cinética de propagacao da trinca e o processo mais amplamente
investigado na retardacdo da mesma tem sido a formacéao do filme protetivo de
oxido durante uma pequena fracdo de tempo, periodo este que é controlado
pela taxa de deformacdo na ponta da trinca, taxa de repassivagédo e taxa de
corrosdo maxima da ponta da trinca ao permanecer desprotegida [22]. Com
base nos critérios termodinamicos para estabilidade e corrosdo ativa
simultaneas, a suscetibilidade a CST diminui para valores de pH mais altos
devido a uma maior estabilidade do filme protetivo, ja para pHs mais baixos
ocorre diminuicdo da estabilidade do filme de 6xido e aumento da corroséo
generalizada, considerando um valor de 7 como parametro de pH. Mudancgas

na concentragdo de oxigénio geralmente alteram o potencial de eletrodo,
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resultando em condicdes mais oxidantes caso haja um aumento dessa
concentracéo [20, 21, 23].

Modelo de eletrélito desenvolvido pela OLI Systems, Inc. foi usado para
compreender as reacdes de equilibrio do ferro em etanol contendo diferentes
impurezas. A figura 2.6 revela o diagrama de estabilidade de pH versus
potencial de eletrodo padrao de hidrogénio (EPH) para o ferro em etanol puro,
mostrando as delimitacdes da regido de formacédo de Oxidos. A presenca de
uma pequena concentracdo de agua (400 ppm de H20 é encontrada no etanol
puro) expande a regido de estabilidade do 6xido de ferro, conforme pode ser
visto no diagrama da figura 2.7. O efeito de adicionar outras impurezas ao
etanol é de mudar o pH natural para valores mais acidos (menores que 7),
porém, as regides de estabilidade ndo se alteram fundamentalmente [4]. De
acordo com relatério técnico da API [4], andlises preliminares mostram que o
aco é essencialmente coberto por um filme passivo de 6xido sob determinadas
condicGes de teste e o fenbmeno de CST pode ocorrer por dissolugdo em

locais de ruptura do filme.
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Figura 2.6 - Diagrama de Pourbaix a 25°C para o ferro em etanol puro.
Adaptada de [4, 33].
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Figura 2.7 - Diagrama de Pourbaix a 25°C para o ferro em etanol + 400 ppm de
agua. Adaptada de [4, 33].

A nucleacao e propagacéao da trinca de metais no processo de CST séo
causadas pela sinergia da tensédo de tracdo, seja lenta ou constante com o
tempo, juntamente com reacdes quimicas ou outros efeitos induzidos pelo
ambiente que ocorrem na ponta da trinca [34]. As tensdes requeridas para
gerar 0 processo sao pequenas, usualmente abaixo da tensdo de escoamento.
Essas tensdes podem ser aplicadas externamente, porém, frequentemente,
tensdes residuais causam falhas por CST [20, 21, 22]. O fenbmeno de CST é
um tipo de falha que pode ocorrer em estruturas que estdo sujeitas a esforgos,
tais como pontes, aeronaves, vasos de pressdo, dutos e tubulacdes, entre
outros [30].

Os resultados de testes para avaliar CST podem ser influenciados pela
combinacao do tipo de carga com o projeto do corpo de prova, o qual pode ser
tensionado axialmente sob carga constante, deformacdo constante ou a partir
de um aumento continuo de deformacédo [35]. A aplicacdo de ensaios em baixa

taxa de deformagédo, bem como a mecéanica da fratura, tem contribuido de
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maneira importante para o entendimento do fen6meno de CST em acos [36].
Usualmente, a velocidade da travessa da maquina de ensaio aplicada a um
corpo de prova sob tracdo exposto ao ambiente corrosivo é na faixa de 10°® m/s
a 10° m/s [21, 22] e a taxa de deformacdo na ordem de 10" s a 10°s%, no
entanto, taxas maiores ou menores podem ser aplicadas dependendo da
combinacdo metal-ambiente, das variaveis experimentais e dos objetivos do
teste [37]. Resultados obtidos por Sowards et al [38] mostraram que uma taxa
critica de deformacédo na ordem de 107 st é requerida para que trincas de CST
no aco APl X70 em contato com etanol combustivel simulado possam
propagar.

O fenbmeno de CST pode ser observado em sistema de dutos para o
transporte e distribuicdo de etanol e um método padronizado de teste em baixa
taxa de deformagéo (BTD) tem sido empregado para avaliar a suscetibilidade
ao fendbmeno de acos carbono em ambiente etandlico [39]. Esse tipo de teste
visa obter o limite de resisténcia a tracdo e a deformacéo plastica do aco e
assim verificar a resisténcia do material. As velocidades estabelecidas para
testes em etanol sdo da ordem de 1x10°° mm/s (1x10® m/s) para corpos de
prova com entalhe e de 2,5x10* mm/s (2,5x10"" m/s) para corpos de prova sem

entalhe ou ndo-entalhados [39].

2.4.1 CST de acos carbono em ambiente etandlico

Corroséao sob tenséo tem sido observado em terminais e alguns tipos de
egquipamentos e componentes estruturais em contato ou expostos a ambientes
etandlicos. Com isso, uma extensa pesquisa e experiéncias em servico a
respeito de CST de ago carbono em etanol grau combustivel foram conduzidas
[4]. Um relatério técnico elaborado pela American Petroleum Institute (API) em
parceria com a Renewable Fuels Association (RFA) concentraram esforgos e
financiaram um programa de pesquisa para examinar os fatores que podem
levar a CST de agco em contato com etanol e obter uma maior compreenséao da

extensdo do fendmeno da CST.em equipamentos e componentes industriais.
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Nesta parte da revisao bibliografica é dada atencéo especial a uma sintese de
pesquisas e trabalhos explorados a partir dessa problematica presente na
industria do etanol.

Avaliagdes de trincas de corrosao sob tensao oriundas do contato com
meios etandlicos tem tido desempenho principalmente sobre acos carbono com
predominancia de microestruturas ferritica e perlitica, as quais sdo comumente
utilizadas em tanques de armazenamento e componentes de sistema de dutos
e tubulacdes [39]. As microestruturas relatadas séo tipicas em produtos de aco
laminados a quente e nenhum registro foi feito com relagdo a microestruturas
de produtos de transformacao, como bainita € martensita, que comumente sao
associadas a areas de alta dureza. E importante ressaltar que a microestrutura
predominante do aco APl X70 apo6s laminacdo a quente da chapa para
posterior confec¢do de dutos é composta por graos equiaxiais ou poligonais de
ferrita com a presenca de regides de perlita [14, 40].

A figura 2.8 revela as caracteristicas de trincas geradas na parede de
um tubo de aco em servigo a partir do fenébmeno de CST em meio etandlico. Na
figura 2.9 tem-se a propagacdo da trinca que se mostra primariamente
intergranular, mas com algum aspecto transgranular, caracterizando-se como
um modo misto de fratura, o que é um comportamento tipico de trinca no

processo de CST em etanol combustivel simulado.
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Figura 2.8 - Caracteristicas de trincas de CST em aco carbono exposto ao
etanol combustivel, mostrando a iniciacdo e propagacdo de

trincas na direcédo da espessura de uma tubulagéao [3, 4, 41].

Figura 2.9 - Superficie de aco carbono preparada metalograficamente
evidenciando fratura primariamente intergranular produzida a

partir de CST em etanol combustivel. 500x. Adaptada de [3, 4,
41].
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Segundo estudo realizado por Sridhar et al [33], dados estatisticos
indicam que o oxigénio dissolvido é o fator mais importante para promover o
fenbmeno da CST em acos em contato com etanol combustivel, desta forma,
minimizando ou limitando a presenca de oxigénio no meio etandlico, ainda que
na presenca de outros elementos com seus teores maximos, cria-se uma
condicdo que é capaz de mitigar o problema da CST em acos carbono.

No entanto, investigacdo proposta por Cao et al [42] constatou que
cloreto é necessario para a ocorréncia de CST em etanol, independentemente
da presenca de oxigénio, mas ndo é o fator de controle de propagacédo da
trinca. O cloreto proporciona maior suscetibilidade ao fendmeno com o
aumento de sua concentracdo em etanol simulado aerado, assim como
também ele € o responsavel por intensificar a corrosao por pite de aco carbono
em ambientes etandlicos.

Estudo conduzido por Samusawa et al [43] revelou que trincas em aco
carbono nao se desenvolveram sob condi¢do de carga constante em ambiente
SFGE (sigla em inglés para Simulated Fuel Grade Ethanol) e por mais que
tenha sido observada a ocorréncia de pequenas trincas, elas nao se
propagaram a ponto de fraturar. Nesse estudo, 0s autores reportaram que, sob
carga estatica, a ponta da trinca é inativada pela formacdo de um filme de
oxido ou pela deposicdo de produtos de corrosdo e embora possa ocorrer a
etapa de iniciacdo, o processo de propagacao da trinca é lento; por outro lado,
sob condicdo de baixa taxa de deformacédo, o desenvolvimento do filme de
oxido ou produtos de corroséo é dificultado.

A superficie de fratura tipica de corpos de prova de aco X60 entalhados
testados ao ar em BTD pode ser vista na imagem da figura. 2.10, a esquerda,
onde se observa a presenca de dimples que sdo caracteristicos de fratura
dictil. A direita na figura 2.10 tem-se a superficie de fratura obtida apés teste
conduzido em BTD em SFGE, mostrando uma superficie mais plana proxima
ao entalhe, formando um anel com facetas frageis e propagacdo de trincas
secundarias, area atribuida ao efeito da CST. J& mais ao centro, a superficie
apresenta caracteristicas de fratura ductil que ocorrem no ponto da fratura final

por sobrecarga e que néo sofreu influéncia do fenémeno [44].
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500 um  15.0kV 300 um

Figura 2.10 - Superficie de fratura de aco carbono API para corpos de prova
entalhados apés teste em BTD em ar (a esquerda) e em SFGE (a
direita) [44].

Pesquisas e trabalhos no Brasil tém sido desenvolvidos referente ao
tema de corrosdo sob tensdo em acgos carbono em contato com ambiente
etandlico, mais precisamente acos pertencentes & nomenclatura APl. E
importante ser colocado que os estudos consultados aqui foram explorados
mantendo o ambiente estagnado ou em repouso, o que se diferencia deste
trabalho de doutorado o qual adotou a circulacdo do meio etandlico. Desta
forma, mantendo-se a movimentacdo da solu¢do, uma nova perspectiva de
analise pode refletir em importantes alteracdes dentro do processo de
avaliacdo de CST em dutos, bem como de corrosdo-fadiga (CF), haja vista a
diferente condicdo de aeracdo durante o0s testes para analisar ambos
mecanismos.

Giorgetti [5] em sua pesquisa de doutorado realizou avaliagcbes.de
suscetibilidade a CST em etanol simulado nas regiées do metal de solda (MS)
e zona termicamente afetada (ZTA) de uma junta de solda circunferencial de
um duto de ago APl X70. Embora tenha-se verificado que o ambiente etandlico
causou efeito sobre a deformacdo final das regides em andlise, as
propriedades mecénicas dos limites de escoamento e de resisténcia néo
sofreram alteragOes significativas. A figura 2.11 mostra a curva tenséo versus

deformacédo para ZTA apos testes em BTD ao ar e em etanol.
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Figura 2.11 - Gréfico carga-deformagdo nominal comparando 0s ensaios ao ar
e em etanol para a ZTA de uma junta soldada de a¢co APl X70 [5].

Trabalho publicado por Giorgetti et al [45] sobre junta soldada de aco
APl X70 submetida a testes em baixa taxa de deformacdo em meio SFGE
evidenciou &reas de CST que exibiram trincas secundérias e uma morfologia
de fratura indicativa de propagacao transgranular por quase-clivagem. Essas
caracteristicas de maior fragilidade se mostraram mais claras e extensivas na
superficie de fratura da ZTA do que na superficie de fratura do MS, conforme

pode ser visto na figura 2.12 a seguir.
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Figura 2.12 - Imagens de microscopia eletrébnica da superficie de fratura da
ZTA e MS ap06s testes em BTD em SFGE. Adaptada de [45].

Em trabalho desenvolvido por Canterle et al [46] foi mostrado que 0 ago
API X70, ao ser submetido a testes em BTD em contato com ambiente
etandlico simulado, apresentou uma significativa diminuicdo na deformacéo
plastica (ou alongamento) de aproximadamente 65% comparado com testes
realizados em ar, o que indica a suscetibilidade do aco ao fenébmeno de CST. O
limite de resisténcia também foi afetado negativamente, com uma reducdo em
torno de 8%. A figura. 2.13 revela as curvas tensao-deformacdo nominal

obtidas nesses resultados.
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Figura 2.13 - Curvas tensdo-deformagédo nominal em ambientes SFGE e ar.
Adaptada de [46].

Breitenbach et al [47] analisaram a influéncia da geometria do corpo de
prova na suscetibilidade a CST do aco APl X70. Testes em BTD foram
conduzidos em corpos de prova nao-entalhados e entalhados em ambiente
SFGE. A presenca do entalhe revelou forte influéncia para ocorrer o fenémeno
da CST, onde foi observada uma tendéncia de diminuigdo do alongamento em
torno de 65% do ago X70 testado em baixa taxa de deformagdo em meio
SFGE, bem como foi observado uma reducdo de aproximadamente 12% do
limite de resisténcia a tracdo, ambas as propriedades mecéanicas confrontadas
com testes realizados ao ar. Esses comportamentos podem ser analisados no
gréafico da figura. 2.14 J& os corpos de prova nao-entalhados testados em BTD
no ambiente SFGE ndo apresentaram suscetibilidade consideravel, conforme

pode ser verificado na figura 2.15.
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Figura 2.14 - Curvas tensao-deformacdo nominal para corpos de prova
entalhados testados em SFGE e ar. Adaptada de [47].
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Figura 2.15 - Curvas tensao-deformacdo nominal para corpos de prova néo-

entalhados testados em SFGE e ar. Adaptada de [47].
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No estudo realizado por Canterle et al [46], citado anteriormente para
analise e exibicdo de curvas tensao-deformacéo, investigacdes na superficie
de fratura do aco API X70 ap0s testes em BTD em contato com ar e SFGE
foram feitas por meio de MEV. Na superficie fraturada ao ar (figura 2.16) é
possivel verificar a coalescéncia de microcavidades (dimples), caracteristico de
fratura ductil. Entretanto, a superficie fraturada em SFGE [figura 2.17(a)]
apresenta um comportamento mais fragilizado, exibindo um micromecanismo
misto de fratura composto de facetas intergranulares tipo clivagem ou quase-

clivagem nas proximidades do entalhe [figura 2.17(b)], o que confirma que o

aco API X70 apresenta suscetibilidade & CST em etanol simulado [46].

Al Prde Mg
00M AL RS = 2

[46).

Figura 2.17 - Superficie de fratura do aco APl X70 testado em SFGE: (a)
Aparéncia geral de fratura. (b) Area de CST proxima ao entalhe.
Adaptada de [46].
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Mais recentemente, Dos Santos et al [48] desenvolveram um estudo
utilizando amostras de etanol anidro combustivel obtidas de dutos dedicados
ao transporte de etanol e de dutos para transporte de multiprodutos, onde
testes em BTD em corpos de prova de ago X65 entalhados foram executados
nesses ambientes etanodlicos coletados. Resultados mostraram que a amostra
de etanol anidro combustivel coletada de dutos para multiprodutos foi mais
agressiva do que amostras de etanol obtidas de dutos dedicados. Essa maior
agressividade pode ser observada comparando os anéis de superficie fragil
formados nas proximidades do entalhe, figuras 2.18(a) e 2.18(b), apos testes
em BTD. Segundo os autores, esse comportamento mais agressivo pode ser
explicado devido a possivel presenca de hidrocarbonetos de derivados do

petréleo nas amostras de etanol coletadas de dutos para multiprodutos.

HY

1T = 4500 kv 206 mm| 70x  ETD| 4.4

Figura 2.18 - Micrografias da superficie fraturada dos corpos de prova testados

em BTD em amostras de etanol coletadas de: (a) Dutos
dedicados. (b) Dutos para multiprodutos. Adaptada de [48].

2.5 MFEL aplicada a fadiga

Os conceitos da Mecanica da Fratura sédo utlizados para avaliar a

resisténcia de uma estrutura ou componente na presenca de uma trinca ou
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defeito. Sua aplicacdo a fadiga envolve o processo de propagacdo da trinca,
abrangendo a faixa de uma trinca ou defeito detectavel até a fratura final. Um
dos métodos comuns para analisar esse processo € a MFEL, a qual é
empregada para determinar o crescimento de trinca em materiais sob o
pressuposto basico de que as condicbes do material sdo predominantemente
elastica-lineares durante o processo de fadiga [49].

Quando uma trinca de poucos milimetros ou mais de comprimento se
forma, a variagao do fator de intensidade de tensao, AK, torna-se o parametro
de controle da taxa de propagacao de trinca por fadiga, da/dN, sob a condicdo
de que apenas uma pequena escala de deformacdao plastica na frente da trinca
se forma [26]. Resultados de testes de taxa de propagacao de trinca por fadiga
para muitos materiais estruturais metalicos tem mostrado que curvas completas
da/dN-AK apresentam trés regides (I, Il e Ill) de comportamentos distintos
(figura 2.19). Para um ambiente inerte, a taxa da/dN depende fortemente do
fator de intensidade de tenséo, K, em niveis de K se aproximando ao Kic na
regidao Il e em niveis se aproximando ao limiar (AKim) na regido |,
apresentando uma regido Il intermediaria de comportamento linear [20, 21].

De acordo com ASM Handbook [26], a regido | € o regime onde as taxas
da/dN diminuem rapidamente com a diminui¢ao dos valores de AK até alcancgar
o AKim que é o valor de AK abaixo do qual a trinca ndo se propaga; € uma
regido que se caracteriza por envolver um mecanismo ndo continuo e possui
uma grande influéncia da microestrutura, da tensdo média e do ambiente.
Segundo Suresh [50] , a regido | € um modo microscopico de propagacao de
trinca fortemente afetado pelas caracteristicas de deslizamento dos planos
cristalinos, caracteristicas da microestrutura, nivel de tensao aplicada e pelo
tamanho da zona plastica na ponta da trinca.

A regido linear intermediaria, regido Il, € uma regido que possui um
mecanismo continuo e se caracteriza pelo crescimento de estrias de fadiga ao
longo da propagacao e € pouco influenciada pela microestrutura, pela tenséo
meédia, pelo ambiente e pela espessura do material [26]. Entretanto, para
Stephens et al [49], a regido Il corresponde ao regime de propagacdo estavel

macroscopica da trinca na qual é tipicamente controlada pelo ambiente.
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Segundo Anderson [19], as estrias de fadiga sdo pequenos ressaltos que séo
perpendiculares a propagacdo da trinca e sdo perfeitamente observaveis em
metais puros e em muitas ligas metalicas ducteis. A regidao Il é um regime que
revela uma relacdo essencialmente linear entre o log da/dN e o log AK, relagéo
essa que é expressa pela lei de Paris-Erdogan a qual é definida pela equacéo
2.4 a seqguir:

da

— =C(4K)" 2.4
N (4K) (2.4)

Segundo Suresh [50], C e m da equacdo de Paris-Erdogan séo
constantes as quais séo influenciadas por variaveis tais como a microestrutura
do material, frequéncia de carga ciclica, forma da onda, meio, temperatura de
teste e razdo de carga (R). Para ligas metalicas ducteis, o valor da constante m

€ tipicamente compreendido entre 2 e 4.
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Figura 2.19 — Curva esquematica da taxa de propagacéo de trinca por fadiga,
da/dN, vs a variacao do fator de intensidade de tensdo, AK, em

escala log-log. Adaptada de [26].
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J4 a regido lll € um regime que corresponde a altas taxas de
propagacéo de trinca, onde o valor de Kmax se aproxima do valor do fator de
intensidade de tens&o critico (Kc) de fratura final do material. E uma regido que
se caracteriza por envolver um mecanismo de modo estatico e que tem grande
influéncia da microestrutura, tensdo média e da espessura [26], além de que &
um regime controlado pela tenacidade a fratura, Kic, que por sua vez depende
da microestrutura, da tensdo meédia e do ambiente. As superficies de fratura na
regido Il incluem uma mistura de estrias de fadiga e coalescéncia de
microvazios [19].

Os valores de variacdao do fator de intensidade de tensdo, AK, sao

calculados conhecendo-se o tamanho de trinca, a, a variagdo de tenséo

aplicada e os correspondentes valores de K relativos as tensées maxima e

minima. Logo, AK pode ser definido pelas seguintes expressdes:

AK =S _ NJma—S, . 7 (2.5)
AK = AS7a (2.6)
AK = Kmax - Kmin (2-7)

A mecanica da fratura é baseada no conceito de similitude, em que o
fator de intensidade de tenséo, K, define as forcas de acionamento para fazer a
trinca propagar e entdo € capaz de caracterizar seu crescimento para
diferentes cargas e geometrias, isolando o processo de propagacdo da
iniciacdo e em termos de uma forgca motriz mecanica, AK, proxima a ponta da
trinca [26]. Esse conceito permite que engenheiros relacionem os resultados
dos ensaios de propagacao de trinca por fadiga em condi¢des controladas de
ensaios laboratoriais ao provavel desempenho de estruturas reais submetidas
a carregamentos em amplitudes constante ou variavel. De acordo com Schijve
[51], a similaridade implica que para um mesmo valor de AK, uma trinca em um
corpo de prova ou em uma estrutura do mesmo material deve apresentar a

mesma taxa de propagacao de trinca, da/dN, ou seja, devem se comportar de
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maneira similar e podem ser descritas pela lei de Paris-Erdogan, levando em
conta as condi¢cdes ambientais.

Se a zona plastica é suficientemente pequena para ser envolvida dentro
da zona de singularidade elastica (condicbes de escoamento em pequena
escala), conforme ilustragcdo na figura 2.20, as condi¢bes na ponta da trinca
sao definidas unicamente por K, e a taxa de propagacao da trinca, da/dN, &
caracterizada por Kmax, Kmin € razéo de carga, R. A similaridade em fadiga pode
nao ser valida em certas condicBes de carregamento de amplitude variavel,
particularmente quando existem registros de sobrecargas e descarregamentos
durante o histérico de solicitages [19].

Zona de Singulark
dade Eldstica

Rastro Pldstico

Figura 2.20— Esquema de carregamento sob amplitude constante (a esquerda)

TEMPO

e ilustracdo da zona de singularidade elastica na ponta da trinca
(a direita). Adaptada de [19].

2.6 Corrosao-fadiga (CF)

Entende-se corrosdo como sendo a reacdo quimica ou eletroquimica
entre um material (usualmente um metal) e o ambiente, produzindo
deterioracdo do material e de suas propriedades [30, 52, 53]. J4 a fadiga € um
processo de alteracdo estrutural permanente, localizada e progressiva que

ocorre em um material sujeito a condicbes que produzem deformacdes e
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tensdes flutuantes em algum ponto ou em varios pontos e que pode culminar
em trincas ou na fratura completa do material apés um numero suficiente de
oscilacdes [54] . Deste modo, a corrosdo-fadiga (CF) é o efeito combinado de
danos de corrosdo e de fadiga [34]. E um processo que se refere a interacéo
conjunta de ambiente corrosivo e tenséo repetitiva [49], sendo um termo
comumente usado para denotar danos e falhas de um material sob a acdo
combinada de tensdes ciclicas com qualquer meio de fragilizacdo, embora seja
muito mais difundida no contexto de ambientes aquosos [50]. E um fenémeno
de trincas em materiais sob acdo combinada de cargas de fadiga (cargas
ciclicas) e um ambiente corrosivo [26].

A figura 2.21 mostra um diagrama que sintetiza a condicéo de interacao
para ocorrer corrosao-fadiga. A combinacéo sinérgica de tensao ciclica e meio
corrosivo € mais prejudicial que um ou outro atuando separadamente.
Ambientes corrosivos usualmente reduzem a resisténcia a fadiga, no entanto,
em altas taxas de propagacéo de trinca, onde uma quantidade menor de tempo
fica disponivel para a interacao entre corroséo e tensoes ciclicas, as diferencas
entre taxas influenciadas pela corroséo e pela néo-corrosdo séo

frequentemente pequenas [49].

Tenstes Ambiente

ciclicas agressivo

Figura 2.21 — Condicdo de interacdo para a ocorréncia do processo de

corrosao-fadiga.

As trincas de CF geralmente iniciam na superficie, ao menos que

existam defeitos proximos a ela que atuem como locais de concentracdo de
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tenséo e facilitem a iniciacdo da trinca sob a superficie [23]. E bem conhecido
que bandas de deslizamento, maclas, interfases, contornos de grédo e
particulas sdo locais classicos para iniciacdo de trincas e além disso,
interacbes de bandas de deslizamento persistentes e contornos de grao sao
observados, frequentemente, como locais preferenciais de iniciacdo de trinca
durante corrosdo-fadiga, assim como pites em torno de heterogeneidades
metallrgicas [55]. Em acos carbono, as trincas, frequentemente, originam-se
de pites de corrosdo e geralmente apresentam quantidades significativas de
produtos de corrosdo. Os caminhos de propagacgéo da trinca em acos pode ser
intergranular ou transgranular (incluindo quase-clivagem) dependendo da
frequéncia, temperatura e do ambiente [23].

Nas abordagens classicas do processo de corrosdo-fadiga, a corrosao
eletroquimica pode ser representada de forma esquematica como um circuito

de elétrons o qual esta relacionado a reacdes de oxidacao e reducéo [55]:

M — M™ 4+ ne™: dissolucéo anddica
2H,0 + 0, +4e~ — 40H™
reacoes catodicas
2H" + 2e~ - H,

Os elétrons, liberados pela reacdo de oxidacdo, se movimentam através
do metal a ser consumido por uma reacado catodica adequada e a partir de um
limite de solubilidade precipitados de hidréxido ou Oxidos hidratados sé&o
formados, gerando um filme que pode funcionar como barreira para dissolucéo
posterior, desempenhando papel importante na iniciagdo da trinca em
determinado ambiente [55].

Varios mecanismos de corrosao-fadiga tem sido propostos para explicar
0 comportamento das taxas de propagacéo de trinca. No entanto, 0 mecanismo
generalizado de trincas de CF envolve a simples ou mutua ocorréncia de trinca
induzida pelo hidrogénio e/ou dissolugcédo anddica na ponta da trinca. O balanco
entre os dois mecanismos € dificil de se compreender e acredita-se que ambos
processos sdao competitivos de modo que apenas um deles possui maior

contribuicdo para a trinca e o outro pode ser ignorado [26].
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Na fragilizacdo induzida pelo hidrogénio no processo de CF, o
hidrogénio é absorvido pela superficie da trinca e entdo € transportado para
dentro da zona plastica na ponta da trinca, onde ele causa danos localizados,
contribuindo para o aumento das taxas de propagacao. Na dissolu¢do anddica,
0 mecanismo se caracteriza por meio da ruptura do filme protetivo na ponta da
trinca causada pelo processo de fadiga, com a subsequente repassivacdo da
superficie do metal desprotegido. Devido as cargas de fadiga, etapas de
escorregamento na ponta da trinca rompem o filme protetivo, desprotegendo o
metal e expondo-o0 ao ambiente (eletrélito), ocorrendo em seguida a dissolucdo
anoddica do metal até haver repassivacdo do filme, repetindo-se assim o
processo. Os mecanismos de corrosdo-fadiga e corrosdo sob tensdo podem
muito bem ser os mesmos, com a unica diferenca no modo de carregamento,
onde se tem cargas ciclicas e carga constante, respectivamente [26].

Em um ambiente agressivo, a curva de PTF pode ser bem diferente da
curva de fadiga pura (ou seja, obtida num ambiente inerte), dependendo da
sensibilidade do material ao ambiente e da ocorréncia de varios mecanismos
de fratura-tenséo estatica. Os efeitos ambientais sdo bem fortes acima do limiar
de corroséo sob tensdo (Kicst) e podem ser despreziveis abaixo deste nivel
(Kicst € o limiar de intensidade de tenséo para trincas de CST no estado plano
de deformacdo). Além disso, certos fatores de carregamento, tais como
frequéncia, razéo de tensdo e forma da onda de tenséo, podem ter efeitos
marcantes nas curvas registradas em ambientes agressivos. Deste modo, uma
variedade de curvas pode ser esperada a partir de uma faixa ampla de
sistemas carregamento/ambiente/material que produzem varios
comportamentos de trincas de corrosao-fadiga [20, 21].

A aparéncia do comportamento do processo de corrosao-fadiga pode ser
vista na figura 2.22, onde dois tipos basicos de curvas e um de comportamento
combinado estdo representados. Na figura 2.22(a), tem-se a corrosédo-fadiga
verdadeira (CFV) na qual a acdo conjunta da ciclagem de fadiga com a
agressao ambiental € responsavel pelo aumento das taxas de propagacao de
trinca, da/dN, e tal acdo ocorre em toda a faixa da variagcdo do fator de

intensidade de tensdao, AK. Na figura 2.22(b), a curva representa o efeito
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fadiga-corrosdo sob tensdo (FCST) que sé ocorre quando o fator de
intensidade de tenséo, K, excede o fator de intensidade de tens&o limite de
CST, o Kicst. A FCST é simplesmente o resultado da CST com o carregamento
ciclico da fadiga mecéanica e, durante o processo de propagacdo da trinca, a
CFV praticamente n&do se manifesta. A figura 2.22(c) mostra a situacao para
materiais que sofrem corrosdo sob tensdo e também exibem corrosdo-fadiga
verdadeira, portanto, essa condi¢cdo representa um comportamento combinado

devido a presenca do efeito dos dois processos [57].

(a) Corroséo Fadiga (b} Fadiga Corroséo (c)CFV e FCST
Verdadeira (CFV) sob Tensédo (FCST) combinadas
i
Agressivo Agressivo
Agressivo \ \
z z z
z H 2 By
] m ]
A =2 A
o o] \ o \
Q [+] Q
~ = Inerte = Inerte
Kmax ~ Kle Kmax = Kiscc
Log (AK) Log (AK) Log (AK)

Figura 2.22 - Curvas tipicas do comportamento de propagacdo de trinca por

corrosdo-fadiga. Adaptada de [57].

Quando em condi¢cdes de carregamento ciclico e na presenca de um
ambiente corrosivo, trincas de corrosao-fadiga podem propagar quando Kmax se
mantém consideravelmente abaixo de Kicst e as taxas de propagacao da trinca
podem ser aumentadas em relacdo a um ambiente inerte [56]. A evolucdo das
curvas em CF podem ser bastante diferentes, dependendo da sensibilidade do
material ao meio e da ocorréncia de mecanismos de fratura de tensdo estatica.
Os efeitos ambientais sdo bastante intensos acima de Kicst e podem ser
insignificantes abaixo desse nivel [20, 21]. Na figura 2.23 tem-se a

sopreposicdo dos modelos de curvas tipicas influenciadas pelo ambiente,
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conforme ja descritas anteriormente e mostradas na figura 2.22, onde observa-
se alteracdo da curva de fadiga pura obtida em ambiente inerte provocada pelo

efeito de CST, fragilizacdo pelo hidrogénio, entre outros.
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Figura 2.23 — Taxa de propagacao de trinca, da/dN, por corrosdo-fadiga em
funcdo da variacao do fator de intensidade de tensdo, AK.

Adaptada de [58].

Na década de 1980, um estudo visando uma melhor compreensédo do
comportamento de propagacao de trinca em corrosédo-fadiga foi conduzido por
Austen [57]. O planejamento dessa pesquisa foi executado levando em conta
alguns aspectos, dentre eles, o desenvolvimento de uma base quantitativa
voltada para a previsao do crescimento de trinca, base essa fundamentada em
um modelo de competi¢do. O principio desse modelo € de que 0s processos de
fadiga e de CST sdo mutuamente competitivos e que a trinca se propaga a

partir do mecanismo com a maior taxa a um determinado nivel de intensidade
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de tensdo, deste modo, as previsdes podem ser estimadas relacionando as
taxas ao longo de toda extensdo dos valores de AK. Segundo o autor, o
modelo pode ser usado para quantificar a fronteira entre CFV e FCST e
também prever o comportamento FCST para qualquer combinacao de razao de
tensdo, frequéncia e tipo de onda durante o carregamento ciclico.

Shoji et al [59] propuseram um parametro para caracterizar o
crescimento de trinca por corrosdo-fadiga tendo em vista as taxas de reacdes
guimico-mecanicas, ou seja, taxa de ruptura do filme de Oxido, taxa de
passivacdo e taxa de renovacdo da solucdo. Essas taxas sdo influenciadas
pela condigdo mecénica na ponta da trinca, microestrutura e ambiente. Os
autores consideraram o ar como meio de referéncia a temperatura ambiente e
assim introduziram a taxa de propagacao de trinca por fadiga pura baseada no
tempo, da/dtar, a qual representa uma medida da taxa de deformacéo na ponta
da trinca. Foi mostrado em véarias combina¢des material/ambiente que a taxa
da/dtar determina a taxa de propagacgdo de trinca no ambiente e comparando
ambas é possivel medir o grau de aceleracdo da trinca provocado pelo
ambiente corrosivo. A equacdo 2.8 define a expressao para avaliagcdo do

crescimento de trinca, onde f € a frequéncia do carregamento ciclico.

da_fda

— = f.— 2.8
dt dN (29)

Deste modo, Shoji et al [59] definiram a taxa da/dtar como um parametro
representativo da taxa de criacdo da superficie do metal na ponta da trinca,
taxa que também pode ser entendida como a taxa de ruptura do filme de éxido
que se forma. A taxa da/dtar € afetada apenas pela quantidade de deformagéo
plastica na ponta da trinca e ao ser assumido que tal taxa é a mesma ainda
que sob diferentes condicdes de fadiga, a taxa de criagdo da superficie do
metal também n&o muda com as diferentes condigbes de carregamento ciclico.

Kim et al [60] revelaram abordagens para previséo de taxas da/dN em

funcdo de AK e determinados modelos foram apresentados. De acordo com
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esses autores, a propagacdo de trinca por fadiga em ambientes corrosivos &
amplamente governada pela interacdo delicada e sinérgica de algumas
variaveis, tais como razéo de tensao, frequéncia, atividade ambiental, tipo de
onda de carregamento, limite de escoamento e microestrutura. Para os Vvarios
sistemas material-ambiente, os modelos quantitativos foram incorporados nos
meétodos de previsdo de vida da mecéanica da fratura para avaliar a contribuicao
da corrosdo-fadiga e algum sucesso tem sido relatado para um sistema
material-ambiente em especifico. Os materiais que apresentam forte
sensibilidade ao ambiente devem ser descritos por esse método que prevé a
taxa de propagacdo de trinca influenciada pelo ambiente, da/dNamb,
combinando a taxa de propagacao de trinca por fadiga em ambiente inerte,
da/dNmec, com a taxa de propagacao de trinca devido a CST, da/dNcst. Essa
combinacgao pode ser representada conforme vista na equacgao 2.9. No entanto,
0s autores relatam que em corrosdo-fadiga, para poder se prever a vida
baseada na mecanica da fratura, h4 uma maior dificuldade no caso de trinca

curta e quando o fenbmeno de fechamento de trinca se faz presente.

[ﬁj :(ﬁj +[ﬁ)
dN amb dN CST dN mec (2.9)

Gabetta et al [61] descreveram um modelo de superposicdo para
corrosdo-fadiga formulado a um determinado tipo de aco para tubo de presséo
utilizado em reator, onde as componentes da taxa de propagacéao de trinca sao
associadas a fadiga pura (FP), a corrosdo-fadiga verdadeira (CFV) e a
corrosao sob tenséao (CST). Nesse estudo, foi observado que o comportamento
da CFV pode ser correlacionado com a resisténcia a corroséo generalizada do
material, ja a corrosdo sob tensdo pode ser associada a suscetibilidade do
material frente ao ambiente. De acordo com a investigagao, a FP e a CFV sao
processos que dependem do valor de AK aplicado, enquanto que a CST é uma
componente em que as taxas de propagacao de trinca sdo dependentes do
tempo. Os bons resultados de previsdo obtidos nesse tipo de aco sugerem

estender essa avaliagdo a outros materiais.
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Estudo realizado por Sowards et al [38] apresentou uma avaliacdo da
propagacdo de trincas por fadiga em acos carbono em ambiente de etanol
combustivel simulado, sendo proposto um modelo de superposicdo no qual
reline os danos mecanicos provocados por fadiga e por CST. Esse modelo
parece funcionar bem na modelagem de PTF de acos em ambiente etandlico
simulado, elaborando uma base a partir da qual a analise de trincas pode ser
prevista em componentes de aco que transportam etanol combustivel. Para os
autores, a expressao introduzida na equacédo 2.8 € uma forma mais geral para
verificacdo de trinca baseada no tempo, sendo também Util para determinar a
propagagdo da mesma em ambientes corrosivos, e relacionando-a com a
equacao 2.9 tem-se a expressao da taxa de crescimento de trinca dependente

do tempo, expressa pela equacao 2.10 abaixo:

(@), (&) &)
dt amb dt CST . dN mec (2.10)

Segundo API [28], a contribuicdo dos processos de crescimento de
trinca provavelmente € alterado da CST, governada em baixas taxas, em
direcédo a corrosao-fadiga (ou em dire¢cdo somente a fadiga) na medida em que
a atividade ciclica aumenta. Testes tem mostrado que as taxas de crescimento
de trinca de CST variam inversamente com a frequéncia do ciclo de carga. A
frequéncia e a magnitude da carga ciclica sdo fatores determinantes na
estimativa das taxas de propagacado, no entanto, abordagens relativas a taxa
de propagacdo média uniforme, analises dos estagios de fadiga e de CST e
analise acoplada de CST com a fadiga podem ser consideradas. O crescimento
de trinca total pode ser definido como a soma das taxas dos componentes
oriundos da CST e da fadiga mecanica, cuja andlise pode ser usada em dutos
transportadores de liquidos.

Quanto aos testes de fadiga em laboratorio, eles podem ser
classificados como de iniciagdo e de propagacao de trinca. Em testes de

iniciacdo, pecas ou corpos de prova sdo submetidos a ciclos de tensao
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necessarios para a trinca iniciar e depois crescer o suficiente para produzir a
falha. Em testes de propagacdo, métodos da mecanica da fratura séao utilizados
para determinar as taxas da/dN de trincas preexistentes sob carregamento
ciclico [20, 21, 26], onde trincas preexistentes ou defeitos agudos reduzem ou
podem eliminar a parcela de iniciagdo da vida em fadiga do componente [20],
[21]. Ambos os testes podem ser aplicados em ambientes inerte ou agressivo
[26]. Alguns procedimentos padronizados estdo disponiveis para testes de
fadiga, dentre eles, tem-se o0 método para medi¢do de taxas de propagacao de
trinca por fadiga [62], sendo um método pratico recomendado pela ASTM
international. O teste envolve a aplicacdo de cargas ciclicas em corpos de
prova entalhados e pré-trincados por fadiga e as taxas da/dN sdo expressas
como uma funcao de AK que é calculado a partir de expressdes baseadas nas

andlises de tensao elastica linear [62, 63].

2.6.1 Propagacédo de trinca por fadiga (PTF) de acos carbono em ambiente
etandlico

A avaliacao da integridade estrutural de componentes de aco em contato
com ambientes etandlicos em condicbes de cargas ou tensdes ciclicas tem
sido significativamente explorada pelo campo cientifico nos dltimos anos, haja
vista 0s investimentos e aumento da producdo de etanol decorrentes de
interesses econdmicos e voltados a sustentabilidade. A proposta aqui
apresentada da seguimento a pesquisa desenvolvida por Giorgetti em 2016,
voltada para investigagdo de trincas induzidas pelo ambiente em dutos
transportadores de etanol.

Em sua pesquisa de doutorado, Giorgetti [5] investigou uma junta de
solda circunferencial de um duto de aco API 5L X70 quanto a trincas assistidas
em ambiente etandlico nas regibes do metal de solda (MS) e da zona
termicamente afetada (ZTA). Caracterizacdo microestrutural foi realizada e
ambas regibes apresentaram uma variacdo de microestruturas ao longo da

junta soldada. As regibes mostraram efeitos da interacdo corrosao-fadiga
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dependente do tempo que pode resultar em periodos de aceleracdo e
desaceleracdo durante o processo de crescimento da trinca em etanol. A figura
2.24 mostra os microconstituintes presentes na regido intermediaria da ZTA,
localizados nas posi¢ces 2a e 3a, compostos basicamente por regibes de
ferrita e perlita, formas essas de microestruturas que podem ser as

responsaveis por proporcionar periodos de desaceleracéo da trinca.

2a "9 : - " "s_ B \f‘- i
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Figura 2.24 - Microestruturas observadas nas posi¢coes 2a e 3a da regido da
ZTA da junta soldada do duto de aco API X70. Adaptada de [5].

A partir dessa pesquisa, um trabalho foi desenvolvido e recentemente
publicado em 2019 por Giorgetti et al [45]. Nesse estudo, testes em BTD
realizados em SFGE mostraram reducdo do alongamento até a falha,
apresentando fratura mista com sinais claros de CST nas regides da solda e da

ZTA, e testes de PTF demonstraram que as interagbes de corrosdo-fadiga
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podem envolver alternancia de aumento e diminui¢cao das taxas da/dN ao longo
da propagacdo da trinca. A contribuicho da CST para as taxas sob
carregamento ciclico é um fenémeno dependente do tempo resultante da
interacdo de fatores mecénicos e ambientais. A figura 2.25 mostra dados
representativos de testes de PTF em SFGE comparados com testes base ao ar
(linha reta). Conforme se vé na figura, os dados em SFGE acima da linha de
referéncia indica aceleracdo que foi observada na regido do metal de solda
(MS) em determinados niveis de propagacédo, enquanto que os dados abaixo
dessa linha representa desaceleracdo da trinca a qual se mostrou na regido da
zona termicamente afetada, ZTA.
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Figura 2.25 - Velocidade na ponta da trinca para ZTA e MS em ambiente

etandlico, SFGE, comparada com a linha base de teste ao ar.
Adaptada de [45].
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Estudos com agos carbono em solucdo etandlica simulada revelaram
que as taxas de PTF sdo sensiveis a microestrutura e € esperado que uma
estrutura refinada apresente maior resisténcia a fadiga do que uma
microestrutura de graos maiores. Foi verificado que as taxas de propagacgao de
trinca por fadiga no aco APl X70, de granulagdo mais fina, se mostraram
menores do que as taxas obtidas no aco APl X52, de granulacdo mais
grosseira, em relagdo a todos os niveis de AK, o que implica e € amplamente
aceito que o aumento no tamanho de gréo geralmente resulta numa diminuicdo
do desempenho em fadiga [38, 64].

Resultados apresentados por Sowards et al [38] revelaram influéncia da
solucdo SFGE sobre as taxas de propagacao de trinca de acos carbono, onde
o0 crescimento da trinca pode ser avaliado por um simples modelo de
superposicdo combinando o efeito de fadiga com o fendmeno da CST. Em
valores baixos de AK, parece ndo haver influéncia significativa do meio SFGE
sobre o comportamento da trinca e por volta de 17 MPa.m'2 para os acos A36
e X52 e de 20 MPa.m'? para o aco X70, as taxas da/dN aumentaram se
comparada com as taxas ao ar (linha sélida), acelerando o processo de
propagacéao da trinca. Para o aco X70, o mais significativo aumento na taxa em
relagdo ao ar foi observado num nivel de AK em torno de 30 MPa.m2, No
entanto, em valores altos de AK, na medida em que o0 dano mecéanico supera 0
efeito ambiental, as taxas de crescimento de trinca em SFGE convergem com
as taxas obtidas em ar. O comportamento dos acgos avaliados pode ser

visualizado na figura 2.26 seguinte.
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Figura 2.26 — Taxas de propagacado de trinca por fadiga de acos carbono em

solucdo SFGE e em ar (linhas sdlidas) a 0,1 Hz e razdo de carga
(R)=0,1: (a) ago A36. (b) aco API X52. (c) aco API X70. Adaptada

de [38].

Pesquisadores investigaram o efeito de espécies microbiolégicas sobre

as taxas de crescimento de trinca por fadiga

em agos carbono (dentre esses, 0

aco API X70) utilizados em estruturas na industria do etanol [65]. Segundo os

autores, tais espécies foram cultivadas a partir de amostras de FGE (Fuel

Grade Ethanol) adquiridas do ambiente de

Conforme exposto pelos autores, acido

producdo do etanol combustivel.

acético € produzido por certas

bactérias, aumentando a acidez do ambiente etandlico, proporcionando

consequentemente aumentos marcantes das taxas da/dN em uma ampla faixa

dos valores de AK, bem como também provoca a diminui¢ao do AKim. Além do

mais, essas bactérias sdo fontes responsaveis pela geracédo de hidrogénio que

promove fragilizacdo na ponta da trinca, contribuindo para elevagdo das taxas

durante o carregamento ciclico.
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Samusawa et al [43] analisaram o comportamento de trincas em ago
carbono API exposto a varios tipos de ambientes SFGE sob condi¢cdes de
cargas ciclica e constante. A pesquisa mostrou que o aco carbono em
ambiente SFGE sob baixa frequéncia de carga ciclica esta propenso a falha,
diferentemente do que acontece sob carga constante onde .e de acordo com a
investigacdo, a condicdo ciclica de carregamento permite a repeticdo de um
processo de ativacdo na ponta da trinca devido a ruptura do filme de é6xido e a
regerenacao do mesmo pelo processo de passivacdo, deste modo, mecanismo
de crescimento de trinca por dissolucdo anddica é proposto pelos autores.
Trincas em ambiente SFGE sob tais situacées de carregamento revelam uma
mistura de fraturas intergranular e transgranular que se correlaciona muito bem
com o modo de fratura observado em campo.

Estudo realizado sobre fadiga do aco X70 em ambiente etandlico [66]
revelou que os micromecanismos de fratura, observados na figura 2.27(a),
apontam uma maior quantidade de estrias de fadiga (indicadas por setas
vermelhas) e de deformacéo para teste de PTF em ar do que na superficie de
fratura obtida de teste em solucdo SFGE, figura 2.27(b), na qual se observa
pequena quantidade de estrias, fratura intergranular e micromecanismo
transgranular por quase-clivagem (elipses vermelhas), o que indica um
comportamento mais fragil. Para os autores desse estudo, o aspecto do
comportamento fragil, evidenciado pelas caracteristicas da superficie de fratura
e pela presenca de ramificacdes de trincas secundarias, reforca os argumentos
de que solucdes SFGE deslocam as curvas de forma a aumentar a taxas da/dN

a determinados niveis de AK.
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Figura 2.27 — Superﬂme de fratura do aco API X70 apds testes de PTF em:
(@) Ar, onde estrias de fadiga estdo indicadas por setas
vermelhas. (b) SFGE, onde elipses vermelhas indicam fratura por

guase-clivagem [66].
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Com os estudos e trabalhos apresentados até aqui, fica evidente a
preocupacdo com a integridade estrutural de dutos a respeito da problematica
da corrosdo sob tensdo, fendbmeno que é constatado e reconhecido em
estruturas de acos carbono expostas a ambientes etanodlicos. A partir de
referéncias consultadas, verificou-se que o oxigénio dissolvido € o provavel
causador mais importante do fenbmeno e a sua redu¢cdo ou mesmo sua
eliminacdo no sistema se configura como uma importante condicdo de
mitigacdo. A incorporacao da circulacdo do meio etandlico, a qual representa a
condicdo de operacionalidade de um duto, pode provocar mudancas
significativas na sensibilidade ao fendmeno. Além disso, a CST pode ser
associada ao comportamento ciclico de tensdo, uma vez que variacdes de
pressdo se fazem presentes na conducdo do etanol ao longo de uma rede
dutoviaria, podendo potencializar a falha devido ao crescimento de trincas
ocasionado por corrosao-fadiga.

A contribuicdo fundamental deste trabalho €é de relacionar os
mecanismos de corrosdo sob tensdo e corrosdo-fadiga, inferindo o aspecto
interativo do aco X70 com o ambiente etandlico circulante, haja vista que as
pesquisas voltadas ao tema dispdem de investigagcbes com o meio etandlico
em repouso. O fator microestrutura como variavel também nos condicionou a
uma proposta de modificacdo da microestrutura presente no duto, tendo em
vista que resultados de literatura observados na ZTA da junta soldada do duto
de aco X70 (figura 2.25) revelaram patamares de desaceleracdo da trinca
guando em contato com uma solucdo etandlica simulada em regime de fadiga.
Diante disso, a condicdo microestrutural pode permitir alcancar uma melhor
performance do componente, podendo assim contribuir na mitigagéo no que diz
respeito a trincas induzidas pelos processo de CF e/ou de CST em ambiente

etandlico.
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3 MATERIAIS E METODOS

Para a realizacdo de testes e analises necessarios ao desenvolvimento
desta pesquisa, uma amostra de duto de aproximadamente 610 mm (24 pol.)
de diametro externo e de 20,6 mm de espessura, fabricado em ago API X70, foi
utilizado, duto esse que também foi utilizado em pesquisas anteriormente
desenvolvidas no PPGCEM-UFSCar [5, 45]. Corpos de prova e amostras para
testes e analises foram extraidos da regido do metal de base. A figura 3.1
mostra o fluxograma esquematico da metodologia empregada para a

realizagédo do estudo

———ere
_Alteracao
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{etanol sint.)
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fratura

COIMOSE0

Figura 3.1 — Fluxograma de metodologia de testes e andlises para o

desenvolvimento da pesquisa de doutorado.

A figura 3.2(a) mostra o duto utilizado para retirada de amostras e
usinagem de CPs. Na figura 3.2(b) tem-se a ilustragcdo que indica as direcdes
de comprimento (C), largura (L) e espessura (E) para a chapa do duto e a
representacdo dos planos LE, CE e CL, baseadas em referéncias de

orientacdo para secdes retangulares contidas em normas ASTM [54, 67]. O
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Plano LE representa o sentido transversal da espessura do duto, plano no qual
€ esperado que a trinca se propague apo0s 0s testes mecanicos em ambientes

agressivo (SESC) e inerte (ar).

';30
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Figura 3.2 — (a) Duto de ago API X70 (material como recebido). (b) Esquema
de orientacdo dos planos LE, CE e CL para a chapa do duto.
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3.1 Andlise quimica

Para a obtencédo da composicdo quimica do aco API 5L X70 realizou-se
espectrometria de emissao Optica por centelha numa amostra obtida da regido
do metal de base do duto. A andlise quimica foi realizada na SGS, labmat de
analises e ensaios de materiais, empresa referéncia em inspecéo, verificacao,

testes e certificacdo de materiais, localizada na cidade de Piracicaba-SP.

3.2 Témpera

De uma maneira geral, tratamentos térmicos séo realizados no intuito de
alterar as caracteristicas de acos e ligas especiais e quando conjugados a
etapas de conformacdo mecéanica sdo denominados de tratamentos
termomecanicos [68, 69]. E sabido que acos carbono s&o laminados a quente
controladamente para a fabricacdo de chapas visando a confeccdo de dutos e
tubulacdes. Durante o processo de laminagcdo a quente, a ferrita e a perlita
tornam-se alinhadas (bandeadas), causando direcionalidade na propagacéao da
trinca e nas propriedades mecanicas, e a formacdo e eliminacdo do
bandeamento dependem da temperatura do tratamento térmico, tempo de
encharque e da taxa de resfriamento [70]. Diante de resultados de propagacéo
de trinca investigados na literatura, perspectivas de mudanca na microestrutura
do duto foram motivadas, haja vista o comportamento de desaceleracdo da
trinca sob alguns niveis de AK observado em testes de fadiga em etanol
simulado [5], o que indica um evento mitigador no que se refere a integridade
estrutural do componente.

Para tanto, 2 (dois) bulks (volumes) foram extraidos da parede do duto
para modificagdo da microestrutura como-recebida por meio de témpera em
0leo mineral sintético. Com base na composi¢do quimica do aco, uso de oleo
mineral sintético (este indicado e adquirido junto a empresa Sender QOil) e
auxilio do diagrama de curvas CCT (Continuous Cooling Transformation) para

0o aco X70, figura 3.3, foi realizada a témpera a fim de alcancar uma
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microestrutura na qual apresentasse caracteristicas morfolégica/mecéanica
proximas as observadas por Giorgetti [5] em posi¢cdes intermediarias da ZTA
(conforme visto na figura 2.24) da junta soldada do duto de aco X70,
microestrutura essa que poderia ser alcangcada aplicando uma taxa de
resfriamento por volta de 10 °C/s (taxa na qual poderia ser gerada com
resfriamento em 6leo). A microestrutura esperada pode ser analisada no
grafico CCT, figura 3.3, a partir da curva de resfriamento continuo para a
referida taxa de resfriamento.

Os parametros aplicados na témpera desenvolvida neste trabalho estédo
ilustrados no grafico da figura 3.4. Na figura 3.5 € exibido o tipo de forno
utiizado nas operacbes de aquecimento, onde aplicou-se uma taxa de
aguecimento de 30°C/min. Apés criacdo do vacuo, gas argonio foi injetado na
camara a fim de minimizar ou mesmo eliminar da atmosfera do forno a
presenca de elementos que pudessem reagir ou oxidar o material. Apoés
austenitizacdo (~ 900°C) em tempo adequado (~ 24 min), os bulks foram
resfriados no 6leo mineral sintético até atingir a temperatura ambiente. Por fim,
amostras e corpos de prova necessarios a realizacdo de testes e analises

pertinentes a esta pesquisa foram usinados dos bulks tratados termicamente.
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Figura 3.3 — Diagrama CCT para o ago X70 (X65). Adaptada de [71].
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Figura 3.4 — Gréfico representativo dos parametros utilizados nos tratamentos

térmicos para alteracdo da microestrutura como-recebida do aco
API X70.

Figura 3.5 — Forno a vacuo utilizado nos tratamentos térmicos.
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3.3 Caracterizacdo microestrutural

Com o objetivo de analisar os microconstituintes presentes, etapas
metalogréficas foram realizadas em amostras do ago como recebido
(microestrutura CR) e em amostras com microestrutura CRTT, onde a
investigacdo se deu nos planos CL, LE e CE. Apos, realizou-se a etapa de
embutimento a quente das amostras em resina condutora. Em seguida, as
superficies das amostras foram lixadas manualmente numa sequéncia de lixas
de 220#, 320#, 400#, 600#, 800#, 1200#, 1500# e 2000#. Depois, executou-se
a etapa de polimento por meio de uma politriz rotativa com uso de suspensao
aguosa de diamante de granulometrias de 3 um, 1 um e 0,25 um, nesta ordem
sequencial. Apoés polimento, as superficies foram atacadas com reagente
quimico nital 2%, com aplicacdo em apenas alguns segundos. A figura 3.6
exibe as amostras embutidas em resina condutora, com as superficies de
interesse atacadas quimicamente para observacao microestrutural. Na dltima
etapa, obteve-se o registro de imagens de ambos os tipos de microestrutura
referente a cada plano por meio de microscopia Optica (MO) e microscopia

eletronica de varredura (MEV).

(b)

Figura 3.6 — Embutimento a quente das amostras indicando as superficies

referentes aos planos LE, CE e CL: (a) Superficies com
microestrutura CR. (b) Superficies com microestrutura CRTT.
Ataque nital 2%.
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3.4 Microdureza

Testes de dureza s&o considerados muito Uteis na avaliagdo de
materiais, controle de qualidade dos processos de fabricacdo e no campo de
pesquisa e desenvolvimento. Embora de natureza empirica, a dureza pode ser
correlacionada a resisténcia a tracdo para muitos metais, sendo uma
propriedade indicadora de resisténcia ao desgaste e ductilidade. Os testes de
dureza estéo divididos dentro de faixas micro e macro de forcas, sendo que os
testes micro séo avaliados com cargas de 1 a 1000 gf (grama-forca). A
microdureza permite avaliar constituintes ou fases especificas em regides
muito pequenas que nao podem ser avaliadas pela macrodureza [72].

Testes de microdureza Vickers foram realizados em amostras nos
diferentes planos da chapa do duto. Amostras do duto como recebido
(microestrutura CR) e dos bulks tratados termicamente (microestrutura CRTT)
foram utilizadas nas avaliacbes. Todas as amostras foram embutidas a quente
e em seguida devidamente lixadas até #2000. Na sequéncia, as superficies de
interesse foram polidas com solugéo aquosa de diamante de granulometria de
1 um e depois atacadas com nital 2% para visualizacdo das areas para
impressdo das cargas durante os testes. Alinhou-se as superficies ao
equipamento de ensaio e em seguida cargas de 300 gf foram aplicadas de
forma aleatoria nos diferentes planos (CL, LE e CE) a um intervalo de tempo de
15 (quinze) segundos, obtendo-se um total de 20 (vinte) impressdes por plano.

A figura 3.7 mostra os equipamentos utilizados nos testes de microdureza.
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Figura 3.7 — Microdurémetros: (a) Digital. (b) Mecanico.

3.5 Testes de impacto Charpy

Testes Charpy foram executados para avaliar a energia de fratura do
aco X70 com microestruturas como-recebida e termicamente tratada. Os testes
foram conduzidos conforme procedimentos contidos na norma ASTM E23 [73].
CPs com entalhe tipo-V foram usinados na dire¢cdo longitudinal, sentido de
laminacdo da chapa do duto, de forma que o entalhe foi posicionado para
propagar a trinca no plano da espessura [plano LE, figura 3.2(b)], no sentido de
dentro para fora do duto, perpendicularmente a direcdo de laminacdo. Um total
de 5 (cinco) testes foram realizados para cada tipo de microestrutura a
temperaturas do ambiente laboratorial (~25°C) e a 0°C. A figura 3.8 exibe o
desenho do CP Charpy e o equipamento impacto utilizado nos testes.

Para os testes a 0°C, uma curva de calibracdo levantada em laboratorio
foi utilizada e os procedimentos descritos na literatura para testes em baixa
temperatura [73] foram seguidos. Essa curva experimental representa o
aumento de temperatura em relagcdo ao tempo quando um metal possui a
temperatura do nitrogénio liquido (-196°C) e em seguida é exposto a
temperatura do ambiente laboratorial. Deste modo, os corpos de prova foram
completamente imersos em nitrogénio liquido, conforme mostrado na figura

3.9(a). Depois de alguns minutos, ao entrarem em equilibrio com o nitrogénio,
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Oou seja, ao atingirem a temperatura do mesmo, posicionou-se cada CP na
maquina de teste e imediatamente iniciou-se a contagem do tempo. Em
seguida, de forma sincronizada liberou-se o péndulo do equipamento
provocando o impacto no CP apds decorrer 294 segundos. A figura 3.9(b)
ilustra o esquema do tempo necessario para o CP a -196°C atingir a

temperatura de, aproximadamente, 0°C e deste modo sofrer o impacto.

10

Figura 3.8 - Desenho do corpo de prova Charpy (dimens6es em mm) destacando

o entalhe tipo-V (a esquerda) e péndulo de impacto (a direita).
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Figura 3.9 — (a) Corpos de prova de testes Charpy imersos em nitrogénio
liquido. (b) Curva esquematica do aumento de temperatura em
funcéo do tempo para o metal saindo de -196°C até 0°C.
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3.6 Preparacédo da solugéo etandlica sintética

A solucéo sintética de etanol foi preparada nas dependéncias do bloco
de metais do Departamento de Engenharia de Materiais, DEMa, da UFSCar.
Elaborou-se a solucdo conforme composicdo da tabela 3.1, com base em

especificacdes padrées contidas em normas [39, 74].

Tabela 3.1 — Composicdo dos compostos presentes na solugdo etandlica

sintética.
Etanol anidro de;z?]lijzil da Metanol aé:gltcij(?o dcélzro,eé?o Gasolina
) 0, 0,
99,8% P.A (% vol.) (% vol.) (g/L) (g/L) (% vol.)
Balanceado 1,0 0,5 0,056 0,032 3,75

O incremento de gasolina como desnaturante na solucdo etandlica é
opcional [39], [44], no entanto, optou-se por incorpora-la a mesma, no intuito de
manter a composicdo da solucdo utilizada em pesquisa desenvolvida por
Giorgetti [5], dando assim continuidade a estudos voltados a CST e fadiga de
dutos de aco X70 em ambiente etandlico. O percentual de gasolina é
estipulado conforme norma NACE TMO0111 para teste de CST em acgos
carbono a baixa taxa de deformacdo em etanol [39]. Haja vista a grande
dificuldade de se obter gasolina tipo A (sem adicdo de etanol anidro
combustivel) diretamente de refinarias ou distribuidoras, adotou-se a seguinte
metodologia para obté-la: foram utilizados 03(trés) litros de gasolina comum
(GC) adquiridos em um posto revendedor da bandeira Petrobras-BR, localizado
na cidade de Sao Carlos-SP. Apo6s, a GC passou por varios processos de
particdo com auxilio de uma proveta e um baldo de vidro. Adicionou-se (na
proveta) 50 ml de agua destilada a 50 ml de gasolina comum (relacéo 1/1) e
em seguida agitou-se a mistura em movimentos alternados. Como a agua e o
etanol (o qual est4 presente na GC) sdo sollveis, ocorre a separacdo de
liguidos pela diferenca de afinidade, formando uma solucdo heterogénea
composta por duas fases: gasolina (fase organica) e H.O+etanol (fase aquosa).

Essas solucdes heterogéneas, na medida em que fossem obtidas, eram
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adicionadas a um baldo de vidro, obtendo um volume final dessa solucdo. Na
sequéncia, realizou-se a total separacdo entre tais fases por meio de uma
torneira localizada na parte inferior do baldo (de decantacdo), fez-se a
eliminacdo da fase aguosa, obtendo-se assim a gasolina isenta de etanol.

Os respectivos percentuais dos compostos quimicos foram adicionados
para produzir 05(cinco) litros de solucdo etandlica sintética. Inicialmente, o
cloreto de sddio, NaCl, foi pesado em balanca analitica e em seguida dissolvido
em um béquer com 50 ml de agua deionizada. Apds, adicionaram-se 0s
percentuais de acido acético e metanol, agitando-se o béquer até a completa
dissolugéo desses elementos, obtendo-se uma mistura homogénea inicial. Em
seguida, adicionou-se essa mistura inicial a 4730 ml de etanol anidro 99,8%
P.A contido num recipiente de 5 L de volume, agitando-o para a mistura
completa dos componentes. Por fim, 187 ml da gasolina preparada (sem etanol
anidro), foram adicionados ao recipiente, agitando-o mecanicamente até a
completa homogeneizacao da solucao etandlica sintética.

Analises do pH da solucdo etandlica foram realizadas por meio de um
medidor pHmetro microprocessado de bancada marca Quimis®. Amostras de
200 ml de solugdo virgem foram utilizadas para medicdo do pH, com a
temperatura de analise variando em torno de 18°C a 20°C. Os valores de pH
medidos para a solucdo etandlica foram observados numa faixa compreendida
entre 5,0 a 5,5. A figura 3.10 mostra a instrumentagdo utilizada nessas

anéalises.
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Figura 3.10 — Instrumentacao para analise de pH da solucdo etandlica sintética.

3.7 Testes de corrosao por imersao quimica

Testes de corrosdo por imersdo quimica foram realizados em solugéo
etandlica sintética, de acordo com métodos padronizados contidos em normas
[75, 76]. Trés amostras retangulares de 50mm x 20mm x 3mm com furos foram
obtidas das microestruturas CR e CRTT, sendo usinadas no sentido
longitudinal do duto. Inicialmente, a superficie das amostras foi preparada com
lixas de #220, #320, #400, #600 até #1200, de modo que marcas provenientes
da usinagem foram eliminadas. Apds, as amostras foram devidamente limpas
com etanol e secas com ar quente e logo em seguida suas massas iniciais (mi)
foram medidas por meio de uma balanca analitica. O projeto das amostras,
bem como as amostras usinadas e preparadas para o0s testes, sdo exibidos na
figura 3.11 e os valores das suas massas iniciais (mi) podem ser vistos na
tabela 3.2.
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Figura 3.11 — A esquerda tem-se o projeto das amostras retangulares para
testes de corrosdo por imersdo (dimensdes em mm). A direita
sdo exibidas as amostras com microestruturas CR e CRTT ja

preparadas para os testes.

Tabela 3.2 — Massa das amostras antes dos testes de corrosao por imerséo

guimica em solucéo etandlica.

Massa inicial (mi) [g]

Amostra Microestrutura Microestrutura
CR CRTT
1 23,8961 23,4203
2 23,0600 23,0861
3 24,0989 23,3855

Para o desenvolvimento desses testes, utilizou-se 1 (um) agitador
magnético, 1 (uma) tampa de borracha para evitar ou minimizar a evaporagéo
da solucédo, e 1 (um) erlenmeyer de vidro contendo 2 (dois) litros de solug&o
etandlica sintética com amostras mergulhadas. A montagem dessa
instrumentacdo pode ser vista na figura 3.12(a). Uma barra magnética a 1000

rpm, localizada na parte inferior do erlenmeyer, foi utilizada para proporcionar a
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agitacdo da solugcdo e as amostras ficaram suspensas por fios de teflon,
permanecendo completamente imersas na solugdo, conforme mostrado na
figura 3.12(b). O tempo dos ensaios teve uma duracédo de 90 (noventa) dias. A
razdo entre o volume da solugcdo e a soma das areas da superficie das
amostras foi de aproximadamente 0,27 ml/mm?, sendo que a razdo minima
prevista em norma é de 0,20 ml/mm? para testes acima de 30 (trinta) dias,
atendendo assim a recomendacédo desse requisito. Passado o periodo de teste,
as amostras foram cuidadosamente limpas de forma mecéanica por meio de
escovagem e com auxilio de detergente para retirada de eventual produto de
corrosdo na superficie das amostras. Por fim, as amostras foram novamente
limpas com etanol e secas com ar quente para em seguida serem medidas as

suas massas finais (ms).

Figura 3.12 — (a) Montagem da instrumentacdo agitador magnético/erlenmeyer
para os testes por imersdo. (b) Amostras suspensas e

completamente mergulhadas em solucéo etandlica sob agitacéo.

Foram realizados 2 (dois) testes, um contendo 3 (trés) amostras com
microestrutura como-recebida e o outro com 3 (trés) amostras de

microestrutura termicamente tratada. Ao término dos procedimentos, a média
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da taxa de corroséo entre as amostras pdde ser calculada para geometrias
prismaticas planas por meio da equacao 3.1 [75]. A densidade considerada nos
calculos foi de 7,86 g/cm?3, conforme densidade para ago carbono relatada em

apéndice incluso na literatura [76].

Taxa de corrosdo = (KxW)/(AXx T x D) (3.1)
Onde:

K = uma constante (depende da unidade da taxa de corrosdo desejada.
Em pm/ano, K é igual a 8,76x107 [75]),

W = perda de massa em gramas (g), com aproximacdo de 1 mg
(corrigido para qualquer perda durante a limpeza),

A = area em cm?,

T = tempo de exposicado em horas (h),

D = densidade em g/cm?3.

3.8 Avaliacdo de CST em solucéo etandlica sintética

3.8.1 Testes em baixa taxa de deformacdo (BTD) em solucdo etandlica

sintética circulante (SESC)

Para a andlise da suscetibilidade a CST do aco X70 conduzida nesta
pesquisa, testes aplicados em baixa taxa de deformacdo (BTD) em solucdo
etandlica sintética circulante (SESC) e ao ar foram realizados em CPs
entalhados e ndo-entalhados por meio de uma maquina de ensaios estaticos
INSTRON modelo 5500R, de capacidade de 250 kN. Definiu-se a taxa de
deformacdo na ordem de 10° s, correspondendo a uma velocidade de
1,52x102 mm/min (2,54x10°° mm/s) da travessa do equipamento de ensaio. Os
niveis de tensdo nominal foram definidos levando em conta o diametro
subtraido da profundidade do entalhe, conforme pode ser visto no detalhe da
figura 3.13. As deformagbes nominais foram obtidas considerando o

deslocamento total do comprimento Util dos corpos de prova apos os testes.
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Os corpos de prova foram usinados do duto como recebido (sentido
longitudinal) e dos bulks que foram submetidos a témpera para modificacdo da
microestrutura, conforme dimensdes especificadas em norma padronizada para
testes em BTD em ambiente etandlico [39]. Extremidades com roscas foram
projetadas para fixacdo dos CPs nas garras da maquina de ensaio, assim
como o entalhe foi usinado para atender as medidas desejadas de projeto.
Apoés usinagem dos CPs, os entalhes foram medidos com o auxilio de um
microscopio confocal modelo Alicona InfiniteFocus SL, equipamento este
alocado no departamento de engenharia mecanica da UFSCar. O desenho do
corpo de prova, bem como a configuragdo do entalhe, utilizado nos testes

necessarios para avaliacdo da suscetibilidade a CST, pode ser visto na figura
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Figura 3.13 — Projeto do corpo de prova (dimensdes em mm) com desenho do
entalhe ampliado indicado pela seta. Adaptada de [39].



67

Para permitir o contato do corpo de prova com a solucdo etandlica
durante os testes uma camara foi desenvolvida. Chapa de policarbonato de 10
mm de espessura foi utilizada na usinagem de faces para a fabricacdo da
camara e o projeto de montagem da mesma pode ser visto na figura 3.14.
Foram colocados anéis de vedacao entre o CP e as partes superior e inferior,
conforme pode ser visto na vista em corte da figura 3.15(a), assim como
borracha sintética entre as faces, para evitar vazamento da solucao. Utilizaram-
se parafusos de aco inoxidavel para fixacdo entre as faces. Conexdes em aco
inoxidavel para resistirem a corrosao foram introduzidas para instalacdo de
mangueiras de silicone de entrada e saida da solucdo. A cAmara desenvolvida
pode ser observada na figura 3.15(b), com o CP posicionado no centro,
mantendo-se o comprimento Gtil na regido interna da camara que é preenchida
pela solugéo durante a circulacgéo, ficando as extremidades com rosca no lado

externo para serem fixadas as garras da maquina de ensaio.

52

bt

Figura 3.14 — Projeto de montagem da camara de policarbonato utilizada nos
testes de avaliacdo da CST em solucdo etandlica sintética.

(dimensdes em mm).
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Figura 3.15 — (a) Vista em corte mostrando o detalhe dos anéis de vedacao. (b)

Camara de policarbonato com corpo de prova instalado.

Para circulacédo da solugcéo, um mecanismo de circuito fechado contendo
2 (duas) mangueiras de silicone, 1 (um) reservatério de polipropileno (PP) e 1
(uma) bomba submersa de 2 watts de poténcia foi desenvolvido a fim de
garantir a circulacdo da solucdo etandlica na regido do entalhe durante os
testes, com o propdsito também de simular a movimentagdo de etanol que
ocorre num duto em operagcdo. O reservatorio € utilizado para armazenar a
solucdo que € enviada a camara de policarbonato por meio da bomba
submersa a uma vazao em torno de 1 L/min. A solucdo retorna ao reservatorio
pela conexao lateral superior da camara, de forma que a mesma permanece
completamente preenchida, mantendo o entalhe exposto ao liquido durante
todo o teste. Na figura 3.16 € mostrado o esquema de funcionamento do

dispositivo de circulacgéo.
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Figura 3.16 — Esquema do dispositivo de circulacao para os testes em BTD. As
setas brancas indicam o sentido de circulagcdo da solucao

etandlica.

A figura 3.17 mostra o dispositivo de circulagdo instalado no
equipamento para testes em BTD em SESC. Indicada pela seta vermelha tem-
se a imagem ampliada da camara de policarbonato totalmente preenchida pela
solucdo, com o entalhe e comprimento utii do corpo de prova situado
internamente a mesma e as extremidades fixadas externamente nas garras da

magquina de ensaio.
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Figura 3.17 - Maquina de ensaio para testes em BTD com dispositivo de
circulacdo instalado. A imagem destacada pela seta vermelha
mostra a camara de policarbonato preenchida de solucédo e com

o corpo de prova no centro e fixado as garras no lado externo.

3.8.2 Testes com carga constante (CC) em SESC

Testes em corpos de prova entalhados com microestrutura CR foram
realizados mantendo a carga constante por um determinado periodo em SESC.
Segundo Dietzel e Srinvasan [77], em testes com carga constante a tenséo
inicial aplicada é relacionada ao tempo total para a falha, conforme ilustrado na
figura 3.18. Nesse tipo de analise, & possivel estimar a tensdo limite (Oth)
abaixo da qual a falha por CST n&o ocorre. Além disso, € comum encerrar 0S
testes ap6s um tempo arbitrario escolhido caso ndo ocorra a falha do CP. Para
Torkkeli et al [78], em testes realizados com carga constante a um nivel de
tensdo proximo ao limite de escoamento, um periodo de 30(trinta) dias foi
considerado um tempo suficiente para iniciar a CST ou mesmo observar algum
avanco de trinca em agos carbono expostos a ambiente de etanol grau

combustivel.
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Figura 3.18 — Influéncia esquematica da tensao inicial sobre o tempo de falha
em CST sob condicdo de carga constante. Adaptada de [77].

Baseado nessas informacgdes contidas na literatura, assim como em
procedimentos padrdo que abrangem o uso de tensao direta para avaliar CST
em corpos de prova carregados axialmente [35], foram aplicadas cargas
constantes as quais pudessem ocasionar tensdes de 80% e 90% do limite de
escoamento do aco X70, propriedade mecanica essa determinada a partir de 3
(trés) testes de tracdo que foram executados a temperatura ambiente e com
base em norma padronizada [79]. Os corpos de prova permaneceram
tensionados e em contato com a solucdo etandlica circulante durante 60
(sessenta) dias. Em caso de que ndo houvesse falha do CP apds o periodo de
teste, ficou estabelecido que os mesmos seriam rompidos em BTD a 10 st ao
ar, no intuito de investigar a superficie de fratura por meio de MEV e verificar
algum efeito ou iniciagao de trinca de CST que possa ter ocorrido.

A figura 3.19(a) mostra o0 equipamento utilizado nos testes com o
mecanismo de circulacdo da solucédo etandlica instalado. Na figura 3.19(b) &
exibida a camara de policarbonato com o CP exposto a solucdo circulante
enquanto é mantido sob tensédo constante. Na figura 3.20(a) pode ser vista a
alavanca interfixa na parte superior do equipamento. A carga é aplicada na
parte traseira da alavanca por meio de pesos [figura 3.20(b)] os quais

representam a forca potente, enquanto que o CP tracionado representa a forca
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resistente. A tensdo desejada no CP é estimada levando em conta o limite de
escoamento do aco, carga aplicada, area da secéo transversal do CP e o fator
de carga gerado pela alavanca (em torno de 10 vezes a carga aplicada) do

equipamento de teste.

Figura 3.19 — (a) Equipamento de ensaio com dispositivo de circulagédo para
testes com carga constante. (b) Imagem ampliada da camara de
policarbonato com o corpo de prova internamente fixado as

garras do equipamento, indicada pela seta vermelha.

Figura 3.20 — Detalhamento do equipamento utilizado nos testes com carga
constante: (a) Alavanca interfixa. (b) Pesos.
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3.8.3 Testes com carga constante escalonada (CCE) em SESC

A partir dos testes com carga constante em SESC, testes com
escalonamento de carga foram executados em corpos de prova entalhados
com microestruturas CR e CRTT. A metodologia de carga escalonada aqui
utilizada teve um intuito de carater exploratério, haja vista a falta de
normatizacao ou de estudos e trabalhos voltados a execucao desse modo de
carregamento em acgos carbono expostos a um ambiente agressivo. Contudo, a
norma ASTM G47 [80] a qual é empregada para determinar a suscetibilidade a
CST de produtos de ligas de aluminio da série 2XXX e 7XXX serviu como
referéncia para a aplicacdo dessa metodologia escalonada e assim permitir a
implementacdo de um método alternativo de carregamento para poder se
avaliar a suscetibilidade a CST do aco X70 em ambiente etandlico circulante.

Os ensaios iniciaram aplicando-se uma carga constante correspondente
a aproximadamente 90% do limite de escoamento (L.E) do ago. ApGs 72 horas
do inicio do ensaio alterou-se a carga para 100% do escoamento e desta
maneira o0 escalonamento das cargas foi realizado, com incrementos no valor
de 10% a mais em relacdo ao carregamento anterior a cada 3 (trés) dias. Os
escalonamentos prosseguiam até que ocorresse a ruptura do corpo de prova.
Para estimar as tensées o mesmo procedimento dos testes com carga
constante, item 3.7.2, foi utilizado, assim como 0 mesmo equipamento de teste
(mostrado nas figuras 3.19 e 3.20). A tabela 3.3 resume o método de
incremento de tensdo em relacdo ao L.E. empregado nos ensaios com

carregamento escalonado em solucéo etandlica circulante.
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Tabela 3.3 — Metodologia de carregamento nos testes com carga constante

escalonada em SESC.

Aplicacéo de tenséo Tempo (dias)

(% do L.E)

90 0 (inicio)
100 3

110 6

120 9

130 12

140 15

150 18

3.8.4 Testes com solucao etandlica sintética em repouso

Testes em BTD com a solucdo etanélica em repouso foram executados
em corpos de prova entalhados com microestrutura CR a fim de analisar o
comportamento a CST e comparar com 0s resultados obtidos nos testes em
BTD com solucéo etandlica circulante. Conduziram-se 3 (trés) testes com a
solucéo estagnada seguindo os mesmos parametros de taxa de deformacéo e
de velocidade da travessa da maquina aos quais foram aplicados nos ensaios
com circulagéo, conforme procedimentos normatizados [39]. Sabe-se que uma
circulacdo imposta a um fluido provoca maior aeracao, logo, a estagnacao da
solucdo etandlica pode ocasionar efeitos importantes quanto a sensibilidade a
CST do ago X70. A imagem na figura 3.21 mostra a camara de policarbonato
preenchida com solucéo etandlica. Internamente, tem-se o CP posicionado no
centro, com o entalhe e todo o comprimento util em contato com a solucéo e as
extremidades com rosca no lado externo e fixadas as garras do equipamento.
O sistema de circulacdo foi eliminado e a entrada e saida da solucdo pela
camara foram fechadas, mantendo o liquido estéatico, sem qualquer tipo de

movimentacao. Esses testes tiveram o proposito exploratério, a fim de verificar
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mudancas na sensibilidade a CST mantendo a solucdo estagnada, e comparar
com os efeitos promovidos com a solucdo em circulacdo, possibilitando assim

futuras frentes de estudos relacionados ao tema desta pesquisa.

Figura 3.21 — Montagem da camara de policarbonato no equipamento para

testes em BTD com solucéo etandlica em repouso.

3.9 Avaliacédo de corrosao-fadiga em SESC

Para avaliar efeitos provocados pelo processo de corrosdo-fadiga, testes
de PTF em ambiente etandlico sintético circulante foram executados a partir de
procedimentos padronizados [62, 63] por meio de uma maquina servohidraulica
INSTRON® modelo 8802 de capacidade de 250 kN. Corpos de prova tipo SEN
B3, sigla em inglés para Single Edge Notch Bending Three Points, de relagéo
B/W=0,5 (B=espessura e W=largura) foram usinados do metal de base e do
bulk tratado termicamente na direcao longitudinal do duto, sendo o entalhe
usinado na orientacéo L-S, onde L indica a dire¢cdo normal ao plano da trinca e
S indica a direcao esperada de propagacao da trinca [54, 67]. Esse tipo de CP
estd previsto em norma internacional [63], sendo utilizado para testes de
crescimento de trinca por fadiga em flexdo trés pontos e possui geometria

adequada para ser retirado de dutos e tubulacdes. A figura 3.22(a) mostra os
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desenhos do CP e do entalhe, j& a figura 3.22(b) exibe o esquema do CP
disposto em flexdo trés pontos. Uma preé-trinca por fadiga em torno de 1 mm foi
introduzida afim de garantir a eliminacédo dos efeitos do entalhe causados pela
usinagem por eletroerosdo. Em seguida, as pré-trincas desenvolvidas foram
medidas para a determinagdo dos tamanhos de trinca inicial e, desse modo, 0s

testes puderam ser iniciados com valores desejados de AK.
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Figura 3.22 — (a) Desenho dos corpos de prova SEN B3. (b) Esquema de

configuragdo do CP em flex&o trés pontos. Dimensdes em mm.

Em testes de PTF em ambientes aquosos, pode ser desejavel o uso de
um sistema de circulacdo, pois fornece reabastecimento e permite aeracao

continua e filtracdo da solugdo, promovendo a remocdo de produtos de
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corrosdo [62]. Um mecanismo de circuito fechado contendo 02(duas)
mangueiras de silicone, 02(dois) reservatoérios de polipropileno (PP) e 01 (uma)
bomba submersa de 2 watts de poténcia foi desenvolvido a fim de garantir a
circulacdo da solucao etandlica na regido de propagacao da trinca durante os
testes. O reservatorio inferior é utilizado para armazenar a solugcdo que €
enviada sob certa pressdo ao reservatorio superior por meio da bomba
submersa. A solucdo retorna ao reservatorio inferior pela parte superior do
recipiente acima no circuito, de forma que o CP fica inteiramente mergulhado,
mantendo constante o nivel da solucdo e a trinca exposta ao liquido durante
todo o ensaio. A figura 3.23 mostra o esquema de funcionamento do dispositivo
de circulacdo. Pecas e conexdes metélicas que mantém contato com a solucéo
foram confeccionadas em aco inoxidavel para evitar corrosdo e, assim,
minimizar ou impedir contaminagdo do meio. O equipamento de ensaio com a

instrumentacéo para circulacdo da solucdo pode ser visto na figura 3.24.

NIVEL DA SOLUCAO p————
ETANOLICA N pN —>
",
~
|::> \.
| ~
C ; CORPO DE
RESERVATORIO U PROVA SEN B3
SUPERIOR @
ﬁ} ATUADOR
TAMPA
L 1
<j:' <‘,:|

~— RESERVATORIO
L SOMBA INFERIOR

Figura 3.23 — Esquema do dispositivo de circulagdo para os testes sob

carregamento ciclico (PTF) em flexdo trés pontos. As setas

brancas indicam o sentido de circulacdo da solugéo etanolica.



78

Ver figura

3.25
Mangueira
Mangueira de retorno
de entrada /da solucéo
da solugao
Reservatério
inferior e
bomba
submersa

Figura 3.24 — Maquina para testes de PTF com montagem do dispositivo em
flexdo trés pontos e instrumentacdo para circulacdo da solugéo

etanodlica.

Os testes de PTF foram conduzidos a temperaturas proximas a do
ambiente (~25°C), em amplitude de carga constante, com onda senoidal e
razdo de carga 0,1, e uso da técnica do compliance para monitoracdo do
crescimento de trinca, de acordo com ASTM E647 [62]. O corpo de prova
permaneceu completamente imerso na solucdo etandlica (ver figura 3.25) do
inicio até a finalizacdo dos testes. Baixas frequéncias, 0,5 Hz e 0,25 Hz, foram
aplicadas com o objetivo de promover um tempo suficiente de exposicédo das
superficies da trinca a solucédo. Utilizou-se filme plastico de cloreto de polivinila
(PVC) para isolamento do meio etanodlico, a fim de evitar ou minimizar
evaporacao da solucdo e/ou absor¢cdo de umidade proveniente do ambiente
laboratorial. Para os testes base em ambiente inerte (ar) uma frequéncia de 10
Hz foi empregada, mantendo-se as condi¢cdes de carga e monitoramento da

trinca utilizadas nos testes em solucao etandlica.
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Figura 3.25 — Reservatério superior com o corpo de prova SEN B3

completamente imerso em solucédo etandlica circulante.

3.10 Microscopia Optica e Microscopia Eletronica de Varredura

A microestrutura do duto fabricado em aco APl X70 como-recebida,
assim como a microestrutura obtida por meio de témpera em o6leo mineral
sintético (item 3.2), foi observada a partir de imagens coletadas por meio de
microscépio 6ptico modelo BX41M-LED Olympus, alocado no Departamento de
Engenharia de Materiais da UFSCar, e microscépios eletrénicos de varredura
modelo Philips XL-30 FEG (Field emission Gun) com sistema EDS (Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy) acoplado e modelo FEI Inspect S50 com
detectores EDS, alocados no Laboratério de Caracterizagcdo Estrutural (LCE),
Departamento de Engenharia de Materiais da UFSCar. Em apoio as analises,
utilizou-se também um microscépio eletrbnico de varredura compacto
pertencente ao Programa de PoOs-Graduacdo em Ciéncia e Engenharia de
Materiais da UFABC.

Em relacdo as analises de fratura, € sabido que as caracteristicas da
topografia da superficie sdo de extrema importancia para se determinar as
provaveis causas do colapso, de modo a se identificar com clareza informacgdes
referentes aos eventos de iniciacdo e micromecanismos de propagacdo da

trinca, as quais sdo fundamentais no processo de andlise de falhas. Para a
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examinacao das superficies de fratura do ago API X70 com microestrutura CR
e microestrutura CRTT, foram registradas imagens obtidas por meio dos
microscopios eletrénicos de varredura acima mencionados. As investigacdes
de superficie se deram nos corpos de prova fraturados em testes de fadiga,
baixa taxa de deformacdo, carga constante, carga constante escalonada e
impacto Charpy. As superficies de fratura foram limpas em banho ultrassénico
de acetona num intervalo de tempo de 20 min, em seguida secas com ar
quente e logo apds foram armazenadas em dessecador até realizacdo das
andlises. Andlises por EDS foram realizadas para avaliar o produto de corrosao
depositado na superficie dos corpos de prova rompidos em ambiente etandlico,
assim como também para investigar a superficie das amostras submetidas aos

testes de corrosao por imerséao.
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4 RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1 Composicado quimica

A tabela 4.1 revela o resultado da composicdo quimica obtida por
espectrometria de emissao Optica realizada no aco APl X70. Confrontando o
resultado com os percentuais dos elementos quimicos estabelecidos (tabela
2.1), verifica-se que a composicdo se mostra na faixa dos elementos propostos
pela API 5L, tratando-se portanto do referido aco. A somatéria dos elementos
de liga Nb, Ti e V se mostrou abaixo de 0,15%, o qual € o limite maximo

estipulado pela norma, atendendo assim ao limite de composicao exigido.

Tabela 4.1 - Composic¢ao quimica do aco API 5L X70 em estudo.

Elemento Fe C Mn Si Ni Cu Nb Ti
% base 0,09 1590 0,160 0,157 0,132 0,050 0,020

Elemento Al V P S Co Mo Pb Sn
% 0,018 0,021 0,025 0,020 0,006 0,005 0,004 0,002

4.2 Anadlise microestrutural

4.2.1 Microestrutura como-recebida (CR)

A microestrutura dos agos para dutos comerciais pode ser composta por
diversas fases constituintes, como ferrita poligonal, perlita, ferrita acicular,
ferrita bainitica, entre outras. Uma composi¢cdo quimica adequada por meio da
adicdo de elementos de liga e os parametros técnicos usados nos processos
de controle termomecéanico séo fatores determinantes para a formacdo da
microestrutura ideal a qual deve oferecer o potencial para obter propriedades
mecanicas otimizadas para acos de dutos e tubulagdes [81, 82].

A figura 4.1 mostra um esquema de visualizacdo 3D da microestrutura
CR nos planos CL, LE e CE, onde é possivel verificar com mais evidéncia a

orientacdo da microestrutura nos planos LE e CE.
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Figura 4.1 — Representacdo da microestrutura como-recebida (CR) para a
chapa do duto com as indicacBes dos planos CL, LE e CE.

Microscopia Optica, ataque nital 2%.

A figura 4.2(a) revela a microestrutura CR representativa do a¢co do duto
no plano transversal da espessura do duto (plano LE na figura 4.1), superficie
na qual a trinca se propaga, onde se observa uma matriz bandeada, formada
devido ao processo termomecéanico de laminag¢do, apresentando camadas de
graos de ferrita (regibes claras) e camadas de perlita (regibes escuras)
sobrepostas e orientadas ao longo da microestrutura. Essas camadas
sobrepostas podem ser vistas em maior particularidade na figura 4.2(b). No
plano longitudinal da espessura do duto (Plano CE na figura 4.1), superficie

perpendicular ao plano de propagacado da trinca, observou-se também o efeito
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do bandeamento, com caracteristicas microestruturais similares as observadas
no plano LE, conforme pode ser visualizado na figura 4.2(c).

E sabido que a ferrita acicular € um constituinte microestrutural que
desempenha papel importante no aumento da resisténcia e tenacidade de acos
para dutos, ou seja, quanto mais ferrita acicular, maiores propriedades
mecanicas [81] e, deste modo, maior resisténcia a propagacdo de trinca.
Entretanto, o microconstituinte ferritico aqui investigado néo foi identificado em
grande proporcao na forma acicular, apresentando-se basicamente como ferrita
poligonal (FP), e a perlita (P) é destacada em maior ampliagdo, conforme
mostradas na figura 4.3. Bainita (B) também foi detectada na microestrutura
como-recebida, conforme pode ser vista na figura 4.4.

Para Godefroid et al [40], o aco API X70 é aceitavel e preferivel para
projetos de dutos devido a sua boa resisténcia mecanica sem perda
substancial da tenacidade a fratura e resisténcia a fadiga, onde seu
desempenho pode ser ainda melhorado se na microestrutura houver uma
propor¢cdo menor de perlita, com presenca de ferrita acicular e bainita. Essas
abordagens indicam que as propriedades mecéanicas do aco do duto podem ser
melhoradas, uma vez que ferrita acicular e bainita podem ser favorecidas por
adicoes de elementos de liga combinados com os parametros do processo
termomecanico, possibilitando assim uma melhor eficiéncia do duto em
condi¢Bes operacionais de carregamentos ciclico e constante, todavia, esse
desempenho também dependerd da acdo corrosiva do ambiente agressivo
sobre os microconstituintes. No proximo item, é relatada a caracterizacao para
a microestrutura CRTT, onde sua morfologia e suas caracteristicas de
orientacdo sdo plenamente diferenciadas em relagdo a microestrutura como-

recebida.
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Figura 4.2 — Imagens da microestrutura CR do duto de ago APl X70 obtida por
MO: (a) Visao geral das camadas sobrepostas de ferrita (regides
claras) e perlita (regides escuras) no plano de propagacdo da
trinca (plano LE). Detalhes do bandeamento: (b) Plano LE. (c)
Plano CE. Ataque nital 2%.
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Figura 4.3 — Imagem da microestrutura CR obtida por MEV mostrando a Perlita
(P), destacada pela elipse branca, e gréos de ferrita poligonal
(FP). Plano LE. Ataque nital 2%.
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Figura 4.4 — Imagem da microestrutura CR obtida por MEV mostrando a bainita
(B), indicada pela seta branca, e gréos de ferrita poligonal (FP).
Plano LE. Ataque nital 2%.
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4.2.2 Microestrutura como-recebida e termicamente tratada (CRTT)

Analises da microestrutura CRTT foram realizadas por meio de imagens
obtidas por microscopias Optica e eletrdbnica de varredura, testes de
microdureza Vickers (HV) e com o auxilio do diagrama CCT para o aco API
X70 (figura 3.3). A Figura 4.5 revela a microestrutura gerada, plano LE, ap0s
témpera em oOleo mineral sintético. De imediato, se observa que o
bandeamento entre camadas de ferrita e perlita presente na microestrutura CR
€ consideravelmente eliminado, porém alguma orientagcdo microestrutural é
possivel ainda ser observada. Outra caracteristica importante e claramente
perceptivel € a homogeneidade granulométrica, acompanhada com
refinamento dos grdos. Certamente essas caracteristicas microestruturais
ocorreram devido ao resfriamento proporcionado pelo 6leo mineral sintético
apos austenitizacdo do aco, permitindo com que o0s grdos evoluissem de
maneira uniforme, minimizando ou mesmo eliminando as deformacfes ou

alongacdes impostas pelo processo termomecanico de laminagéo controlada.

e N SISO S R
Figura 4.5 — Imagem por MO da microestrutura CRTT, plano LE de propagacéo
da trinca, obtida apods resfriamento continuo em o6leo mineral

sintético (témpera). Ataque nital 2%.
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A composicdo global dos microconstituintes da microestrutura CRTT
pode ser vista com maior ampliacdo nas figuras que sdo mostradas a seguir.
As caracteristicas morfologicas exibidas pela microestrutura aqui investigada
se aproximam das observadas por Giorgetti [5] numa regido intermediaria da
ZTA da junta soldada do duto de aco X70. A figura 4.6 exibe a presenca de
ferrita poligonal (FP) que se manifesta em maior quantidade na matriz da
microestrutura. Além do formato poligonal, a ferrita pode ser também
visivelmente identificada na forma de agulha, denominada ferrita acicular (FA),
porém em fracdo bem menor do que a de FP. Setas vermelhas na figura 4.6
indicam a presenca da FA na microestrutura. Em contrapartida, dificuldades
foram encontradas para a deteccdo de regides bainiticas e martensiticas por
meio de microscopia éptica, assim como também por MEV, no entanto, foram
observadas algumas poucas areas com caracteristicas morfolégicas que
possam indicar a presenca de ambas estruturas na microestrutura CRTT,

observacdes essas que sdo abordadas mais adiante.

Figura 4.6 — Imagem da microestrutura CRTT, plano LE, capturada por MO.
Ferrita poligonal (FP) e ferrita acicular (FA) que estdo indicadas
por setas vermelhas.. Ataque nital 2%.
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Uma importante observacao a ser destacada é a nado identificacdo ou o
nado surgimento da perlita na microestrutura apés a témpera. Segundo
Spivakov et al [71], no processo de endurecimento por deformacédo a quente de
chapas de ago X70 a taxas de resfriamento = 20°C/s, a decomposi¢cdo da
austenita leva a formacao de ferrita e bainita e auséncia de perlita. Isso é
perfeitamente verificado pois a falta da estrutura perlitica na microestrutura
CRTT certamente indica que a taxa de resfriamento gerada pelo 6leo mineral
sintético atingiu esses niveis de velocidade, provavelmente em um patamar
proximo a 20°C/s, diferentemente do nivel de taxa que se esperava atingir (por
volta de 10°C/s) para obtencdo da microestrutura desejada. Contudo, observa-
se que a transformacdo austenita-ferrita ocorreu em maior proporcdo, com a
formacdo de alguma provavel pequena fracdo de bainita e martensita,
conforme curvas de resfriamento continuo no diagrama CCT na figura 3.3.
Areas vizinhas que possivelmente revelam caracteristicas da bainitica (B) e

martensitica (M) sdo indicadas por elipses vermelhas na figura 4.7.a seguir.

Figura 4.7 — Imagem da microestrutura CRTT, plano LE, capturada por MO,
destacando a FP na matriz e regibes com caracteristicas
martensiticas(M) e bainiticas (B), destacadas pelas elipses

vermelhas. Ataque nital 2%.
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Na figura 4.8 tem-se imagem obtida por MEV, mostrando claramente
graos de ferrita poligonal (FP), bem como uma certa fracdo de gréos de ferrita
acicular (FA). A FP se mostrou em maior propor¢cdo na microestrutura CRTT.
Novas dificuldades surgiram em observar estruturas que apontem para a
bainita ou a presenca de martensita por meio de analise de MEV. Observou-se
regido com caracteristicas que sugerem a presenca de bainita (figura 4.9),
porém essa observacdo ndo se mostra muito clara, haja vista o ataque quimico
se mostrar ineficiente ou a qualidade da imagem néo ser satisfatéria. Contudo,
fica evidente que os tratamentos térmicos realizados proporcionaram
modificacbes na microestrutura CR, principalmente no que se refere ao
bandeamento, o qual é praticamente eliminado da microestrutura, e a nao
identificacdo da perlita. A andlise microestrutural indica que a microestrutura
CRTT é composta fundamentalmente por ferrita poligonal e ferrita acicular, com
possibilidades de uma pequena quantidade de bainita/martensita.

Figura 4.8 — Imagem da microestrutura CRTT, plano LE, capturada por MEV,
mostrando a matriz microestrutural composta principalmente por
ferrita poligonal (FP). Setas brancas indicando a ferrita acicular
(FA). Ataque nital 2%.
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SElI 20kV WD10mmSS40 x2,000 10um

Figura 4.9 — Imagem da microestrutura CRTT, plano LE, capturada por MEV.
Regido de caracteristicas da bainitica, indicada pela elipse
branca. Ataque nital 2%.

4.3 Microdureza

As avaliagbes de microdureza foram realizadas a partir de testes cujas
leituras das medidas foram feitas na escala Vickers (HV) nos diferentes planos
(LE, CE e CL) para as microestruturas CR e CRTT. Sabe-se que a dureza da
ferrita € bem abaixo em relacdo a da bainita e martensita e conforme andlise
microestrutural no item anterior, a presenca dessas estruturas pode
proporcionar aumento significativo da microdureza. No entanto, pode-se
considerar que a propriedade de microdureza nao sofreu mudancas
significativas entre as duas microestruturas, levando em conta os valores de
média e de desvio padrao (DP) encontrados.

A tabela 4.2 revela de forma sintetizada os resultados de microdureza
obtidos no plano LE para as microestruturas CR e CRTT. Diferencas
importantes dos valores atingidos nos planos CE e CL ndo foram observadas

em relacdo ao plano LE, haja vista a similaridade dos dados de microdureza
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encontrados nos trés planos. Os valores de microdureza para a microestrutura
CR se mostraram compreendidos numa faixa onde o menor valor encontrado
foi da ordem de 210 HV e o maior em torno de 250 HV, apresentando uma
média de 235 HV. Esses valores se mostram compativeis com os dados de
microdureza encontrados por Giorgetti [5] e Francisco [83] para o metal de
base. Ja para a microestrutura CRTT, foi identificada uma faixa de microdureza
de 220 HV a 260 HV e média de 229 HV. Um mapeamento de microdureza em
junta soldada realizado por Giorgetti [5] revelou uma faixa de valores para a
ZTA similar ao intervalo de valores obtido para a microestrutura CRTT. Isso
indica que a microestrutura desenvolvida nesta pesquisa se aproxima da
microestrutura da referida ZTA, pelo menos no que diz respeito a microdureza.
Francisco [83] registrou valor minimo de 200 HV e maximo de 230 HV para
investigacBes de microdureza em éreas da ZTA de soldas circunferenciais de
aco API X70, faixa também que se mostra similar a observada para a

microestrutura CRTT.

Tabela 4.2 — Faixa de microdureza Vickers (HVo,3) para as microestruturas CR
e CRTT no plano LE.

Microdureza (HV,, ;)

Microestrutura
minima maxima média

CR 210 250 235+9
CRTT 220 260 229+8
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4.4 Impacto Charpy

Os resultados de absorcao de energia nos testes Charpy para CPs com
microestruturas CR e CRTT estao dispostos na tabela 4.3. Foram executados 5
(cinco) testes para cada tipo de microestrutura a temperatura ambiente e a 0°C.
De acordo com API 5L [2], a média minima de energia absorvida em testes
realizados a 0°C num conjunto de trés CPs deve ser de 27 J (joule), para os
casos de tubos com diametro externo entre 20 e 30 pol. A média de energia
absorvida para a microestrutura CR a temperatura ambiente e a 0°C se
mostrou em torno de 208 + 5 J e 213 + 6 J, respectivamente. Giorgetti et al [84]
observaram uma energia de fratura a temperatura ambiente por volta de 233 J
para 0 aco X70 com microestrutura como-recebida. J4 para a microestrutura
CRTT as médias de energia foram de aproximadamente 204 + 12 J em
temperatura ambiente e 200 + 9 J a 0°C. Analisando os resultados, observa-se
uma tendéncia de absorcdo de energia pouco maior para a microestrutura CR.
Verifica-se também uma certa dispersdo das energias absorvidas pela
microestrutura CRTT. Diante dos resultados, as energias absorvidas em todos
os testes Charpy realizados satisfazem as condi¢Bes requisitadas pela norma

API 5L para qualquer teste individual ou em grupo.

. Tabela 4.3 — Valores de energia absorvida do aco APl X70 com
microestruturas CR e CRTT.

Energia (J) Energia (J)
CP Microestrutura CR Microestrutura CRTT
T=ambiente T=0°C T=ambiente T=0°C

CP1 204 215 194 199
CP2 208 206 192 198
CP3 204 206 208 205
CP4 212 217 220 186
CP5 213 219 206 210

Média 208 +5 213+6 204 +12 200+ 9




93

As figuras 4.10(a) e 4.10(b) exibem a aparéncia de fratura representativa
dos CPs ensaiados a 0°C para os tipos de microestrutura aqui investigados. Os
testes a temperatura ambiente também revelaram areas e aspecto de fratura
semelhantes, o que reflete e est4 diretamente relacionado com os valores
proximos de energia absorvida encontrados a 0°C em ambas microestruturas.
Segundo ASTM E23 [73], acos carbono costumam exibir uma regido de
clivagem classica a qual identifica a regido de fratura instavel caracterizada por
uma area de fratura brilhante bem definida e que pode ser facilmente
reconhecida e medida. Outros agos, tais como do tipo temperado e revenido,
apresentam uma regido de fratura instavel que consiste numa mistura intima de
facetas de clivagem e dimples de fratura ddctil (aparente apenas em grandes
ampliacdes). Alguns acos fragilizados podem apresentar fratura parcialmente
intergranular e nesses casos, a area de fratura instavel pode nao ser tao facil
de identificar [73].

Na figura 4.10 estdo delimitadas areas identificadas por Al, A2 e A3
para a microestrutura CR e B1, B2 e B3 para a microestrutura CRTT. Nesta
pesquisa, as investigacbes feitas na regido inicial de fratura para a
microestrutura CR revelaram a presenca de algumas delaminagbes. A
superficie de fratura com essas estruturas delaminadas podem ser vistas na
figura 4.10(a), delimitada pela area Al. Observa-se uma fratura do tipo quase-
clivagem para essa regido Al, conforme visto na figura 4.11(a). No entanto,
essas caracteristicas ndo sao perfeitamente identificadas na microestrutura
CRTT, onde basicamente ocorre a formacao de microvazios oriundos de fratura
dactil, conforme indicada na area delimitada por B1 na figura 4.10(b) e em
maiores detalhes na figura 4.11(b). Segundo Joo et al [85], amostras Charpy
que exibem delaminacao paralela ao plano de laminacdo estdo associadas a
uma maior energia absorvida durante o processo de fratura. Sendo assim, a
presenca de delaminac¢fes na superficie de fratura apds teste Charpy pode ser
um indicio no qual sugere a maior tendéncia de absorcdo de energia pela
microestrutura CR em relacdo a CRTT, conforme ja relatado anteriormente.

Superficie com aspecto de fratura por quase-clivagem, e praticamente

sem a presencga de dimples, se mostrou evidenciada nas regides de fratura
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instavel (A2 e B2) para os dois tipos de microestrutura, conforme imagens que
podem ser vistas nas figuras 4.12(a) e 4.12(b). A imagem da figura 4.13(a)
revela um mecanismo misto de fratura na regido A3 para a microestrutura CR,
com a presenca de microvazios e de areas tipicas com caracteristicas de
quase-clivagem. Na figura 4.13(b) tem-se uma fratura que demonstra o carater
dactil da microestrutura CRTT na regido final de fratura (B3), com a

predominéancia de microvazios coalescidos.

SElI 20kV WD42mm$$S60

(b)

Figura 4.10 — Aparéncia geral da superficie de fratura indicando as regides de
inicio, meio e final de ruptura apods teste Charpy a 0°C: (a)
Microestrutura CR, 215 J. (b) Microestrutura CRTT, 198 J.

@) (b)

Figura 4.11 — Regido inicial de fratura: (a) A1 — Microestrutura CR, fratura do

tipo quase-clivagem, 215 J. (b) B1 - Microestrutura CRTT,
formacao de microvazios coalescidos, 198 J.
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Figura 4.12 — Regido de fratura instavel: (a) A2 — Microestrutura CR, fratura

com aspecto de quase-clivagem, 215 J. (b) B2 - Microestrutura

CRTT, fratura com aspecto de quase-clivagem, 198 J.

L F ‘
¥ WD12mmSS50

(@) (b)
Figura 4.13 — Regiao final de fratura: (a) A3 - Microestrutura CR, fratura mista
com areas de quase clivagem e presenca de microvazios, 215 J.
(b) B3 - Microestrutura CRTT, fratura predominantemente ddctil,
198 J.

4.5 Testes de corrosao por imersao quimica

Os testes de corrosdo por imersdo quimica foram realizados em

amostras de aco API X70 e os resultados e andlises desses ensaios estao
demonstrados neste tépico. Na figura 4.14 é mostrado o aspecto das amostras
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de aco X70 apOs execucao dos testes. Analisando as amostras € possivel
observar os efeitos da solucdo sobre a superficie das mesmas. Esse efeito
parece se mostrar mais evidente e intenso nas amostras com microestrutura
CR, figura 4.14(a), do que nas amostras com microestrutura CRTT, figura
4.14(b). Esse comportamento mais agressivo por parte da solucdo etandlica
certamente indica que as amostras com microestrutura CR apresentam menos
resisténcia ao serem expostas a solucdo, haja vista que os ensaios foram
realizados sob condicbes similares de tempo, ambiente e temperatura para os
dois tipos de microestrutura. Isso também nos direciona a avaliar a interagcéo
microestrutura/ambiente etandlico, o que pode implicar diretamente no
mecanismo de crescimento de trinca em CST e em CF, uma vez que ambos

processos sao influenciados por essa interacao.

Figura 4.14 — Aspecto das amostras de aco X70 apds 90 dias totalmente
imersas em solucdo etandlica sintética sob agitacdo: (a)
Microestrutura CR. (b) Microestrutura CRTT.

A figura 4.15(a) mostra a superficie de uma amostra com microestrutura
CR submetida a captura de imagens por MEV e analise EDS. A area de
interesse esta identificada pelo retangulo verde na referida figura. A éarea
investigada revela a formacéo de varias regides de 0xido e um tipo de corrosao
que se estende sob a forma de finos filamentos no sentido de laminagcéo da
chapa, passando pelos 6xidos e evoluindo por varias areas da superficie da
amostra. Essas descri¢cdes e caracteristicas podem ser observadas na imagem

da figura 4.15(b). Na figura 4.16(a) pode-se visualizar a formacdo de Oxido de
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ferro sobre a amostra. O ponto A na figura 4.16(b) indica o local de realizagao
da analise EDS para avaliacdo do oxido, o qual se caracterizou por apresentar
um elevado pico de oxigénio [espectro na figura 4.16(c)], revelando efeito de
corrosdo nessa regido. No ponto B indicado na figura 4.16(b) foi realizada
andlise EDS e obtido o espectro de elementos [figura 4.16(d)] onde identificou-
se um pequeno pico de oxigénio, indicando assim a provavel presenca de uma
fina camada de 6xido de ferro sobre a superficie da amostra. Maiores detalhes
de morfologia de uma regido de oOxido de ferro formado sdo mostrados na
figura 4.17(a) e os pontos C e D indicam os locais de realizagdo da analise
EDS na qual os resultados sdo apresentados nas figuras 4.17(b) e 4.17(c),

respectivamente.

P HV | det | WD |spotmag 1| vacMode
AN ©5.00 kV | BSED |9.9mm | 5.0 | 200x |High vacuum| INSPECT-LCE-UFSCar
(a) (b)

Figura 4.15 — (a) Aspecto da amostra com microestrutura CR ap0s teste de

R %

corrosdo por imersdo. Retangulo verde indica a regidao de
analise MEV/EDS. (b) Regides de oxidos (areas escuras) e finos
filamentos no sentido de laminacdo da chapa formados por

conta da reacdo com a solugéo etandlica sintética.
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(c) (d)

Figura 4.16 — (a) Imagem por MEV modo SE revelando a presenga de 6xido de
ferro. (b) Imagem por MEV modo BSE, indicando os pontos A e B
da analise por EDS. (c) Espectro de elementos no ponto A. (d)

Espectro de elementos no ponto B.
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Figura 4.17 — (a) Imagem por MEV modo SE de oxido de ferro formado na
superficie de amostra com microestrutura CR, indicando os
pontos C e D da analise por EDS: (b) Espectro de elementos no

ponto C. (c) Espectro de elementos no ponto D.

Amostra com microestrutura CRTT apdés realizacdo de teste de imersao
€ mostrada na figura 4.18(a). A area delimitada da amostra pelo retangulo
verde é visualizada na figura 4.18(b), onde regides com finos filamentos na

direcdo de laminacdo decorrentes da interacdo com a solucdo foram
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visualizados, assim como a formacgdo de varias regides oxidadas superficiais.
Essas caracteristicas podem ser vistas também com maior ampliacdo na figura
4.19(a). Andlise por EDS realizada nos pontos E e F indicados na figura 4.19(b)
revelaram espectros que exibem baixos picos de oxigénio.nas regiées oxidadas
acima mencionadas e nas demais areas da superficie da amostra. Isso indica e
sugere que ocorre a formacdo de uma fina pelicula ou camada de 6xido de
ferro ao longo da superficie da amostra. Os referidos espectros podem ser
vistos nas figuras 4.19(c), ponto E, e 4.19(d), ponto F. Tais avaliagbes nos
indicam que a microestrutura CRTT apresenta uma maior resisténcia frente ao
poder agressivo da solucdo etandlica sintética quando comparada com a

microestrutura CR.

7cil.eitg?W5 ot | mag [| vacMode
BSED |9.8 mm | 6.0 | 200x |High vacuum| INSPECT-LCE-UFSCar

(b)

Figura 4.18 — (a) Aspecto da amostra com microestrutura CRTT apos teste de

corrosao por imersao. Retangulo verde indica a regido de analise
MEV/EDS. (b) Filamentos finos no sentido de laminacdo da chapa

formados por conta da reacdo com a solugéo etandlica sintética.
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Figura 4.19 — (a) Imagem por MEV modo SE. (b) Imagem por MEV modo BSE,
indicando os pontos E e F da analise por EDS. (c) Espectro de

elementos no ponto E. (d) Espectro de elementos no ponto F.

Apbs limpeza para remoc¢ado de eventual produto de corrosdo, descrita
no item 3.7 de materiais e métodos, as massas finais, perdas de massa e taxas
de corrosao foram obtidas e seus valores estédo dispostos nas tabelas 4.4 e 4.5
para as amostras com microestruturas CR e CRTT, respectivamente. Foi
observado muito pouca diferenca entre as perdas de massa por ambos tipos de
microestrutura, o que refletiu em taxas de corrosao levemente diferentes. Por
meio da equacdo 3.1 as taxas de corrosao foram calculadas (em pm/ano) para
cada amostra ensaiada. A taxa de corrosdo média para a microestrutura CR
ficou em torno de 0,4 pm/ano, com desvio padrdo de #0,04. Para a
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microestrutura CRTT a taxa encontrada foi ligeiramente menor, proximo de
0,32 £ 0,045 pm/ano. Por mais que tenha sido observado uma sensivel
diferenca entre as taxas de corrosao, os dados obtidos sinalizam que para a
microestrutura CR é esperado um maior efeito de corrosdo provocado pela
solucéo etandlica sintética sob o material e, consequentemente, esses efeitos
podem interferir diretamente no comportamento de propagacao de trincas em
CST e em corrosao-fadiga. Conclui-se que esses resultados trazem uma
importante discussdo entre as microestruturas expostas ao ambiente etandlico,
no entanto, um tempo de ensaio consideravelmente maior poderia ou pode ser
indicado por conta do ambiente etandlico se mostrar pouco agressivo, e deste
modo realizar uma observagdo com maior seguranca das perdas de massa e

da obtencao das taxas de corroséao.

Tabela 4.4 — Dados de massa e taxa de corrosdo para as amostras com
microestrutura CR apés 90 (noventa) dias imersas em solucao

etandlica sintética sob agitacao.

Microestrutura CR

Amostra T
Massa inicial (J)  Massa final (g) rizgii?ge) (pr):{/(;%ré)

1 23,8961 23,8940 0,0021 0,44
2 23,0600 23,0581 0,0019 0,40
3 24,0989 24,0972 0,0017 0,36

Tabela 4.5 — Dados de massa e taxa de corrosdo para as amostras com
microestrutura CRTT ap6s 90 (noventa) dias imersas em

solucéo etandlica sintética sob agitacao.

Microestrutura CRTT

Amostra
Massa inicial (g)  Massa final (g) n'?g;ii?ge) (J:{/(;?]ré)

1 23,4203 23,4186 0,0017 0,36
2 23,0861 23,0846 0,0015 0,32
3 23,3855 23,3842 0,0013 0,27
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4.6 Avaliacdo de CST em solucdo etandlica sintética

4.6.1 Testes com microestrutura CR em SESC

Testes em BTD foram realizados para analisar a suscetibilidade do ago
exposto em SESC. A figura 4.20 mostra as curvas tensédo-deformagao nominal
obtidas em corpos de prova entalhados usinados no sentido de laminacdo da
chapa do duto. Autores relataram que uma taxa de deformacdo critica da
ordem de 107 s! é necessaria para que trincas de CST se propaguem no aco
API X70 exposto a etanol combustivel simulado [38], no entanto, taxas maiores
ou menores podem ser empregadas, dependendo da combinacdo metal-
ambiente, variaveis experimentais e dos propdsitos de teste [37].

Nesta pesquisa, os testes foram conduzidos aplicando-se uma taxa de
deformacdo de 10-° s a qual permitiu provocar o efeito de CST. Foi constatada
uma perda de alongamento importante dos corpos de prova com entalhe
guando expostos a solucéo etandlica sintética circulante em comparagdo com
os CPs testados em ar, indicando um efeito significativo da CST. Analisando as
curvas dispostas na figura 4.20, essa reducao significativa na deformacéo
plastica ou perda de ductilidade do aco APl X70 representou cerca de 58% (em
meédia), onde também se observa uma diminuicdo no limite de resisténcia a
tracdo, enquanto que a tensdo de escoamento nao mostrou alteracdo
significativa em testes realizados com corpos de prova nao-entalhados. As
curvas apresentaram maior dispersdo dos resultados, principalmente na
deformacéo total mas também indicaram algum efeito da suscetibilidade ao
fenbmeno de CST. Conforme se observa na figura 4.21, no meio etandlico
houve uma tendéncia de reducéo da ductilidade, porém com altera¢cdes pouco
expressivas na tenséo de escoamento e no limite de resisténcia a tragao.

Acos carbono com relacdes de deformacdes plastica e resisténcias a
tracdo obtidas a partir do ambiente de teste e ambiente base ao ar
substancialmente reduzidas do valor 1,0 podem ser designados como ac¢os de
classe 3, o que indica um comportamento a CST substancial [39]. A razdo de
deformacgéo plastica média de corpos de prova com entalhe ensaiados em

SESC e ao ar provou ser proximo a 0,42, ou seja, significativamente reduzida
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de 1,0, entretanto, a razéo de resisténcia a tragdo para os dois ambientes ficou
proxima de 0,94, o que caracteriza maior resisténcia ao efeito.

Estudo realizado em aco APl X70 em testes com BTD encontrou
evidéncias de que o etanol causa CST [46, 47] e que 0 uso de corpos de prova
entalhados torna essa suscetibilidade mais evidente [47]. Os resultados obtidos
agui revelaram a sensibilidade a CST e a notavel contribuicdo do entalhe, como
visto na figura 4.22 confrontando corpos de prova entalhados e néo-
entalhados, onde se demonstra reducdo consideravel da capacidade de
deformagdo permanente acompanhada de um aumento da tensdao de
escoamento e do limite de resisténcia a tracdo, corroborando com avaliacfes

anteriores para 0 aco APl X70 exposto ao ambiente etandlico simulado.
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Figura 4.20 — Curvas tenséo-deformacgédo nominal do ago X70 obtidas de CPs
entalhados com microestrutura CR apods testes em BTD em
SESC e ao ar.
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Figura 4.21 — Curvas tensdo-deformacéo nominal do ago X70 obtidas de CPs
nao-entalhados com microestrutura CR apos testes em BTD em
SESC e ao ar.
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Figura 4.22 — Curvas tensdo-deformacéo nominal do ago X70 obtidas de CPs
entalhados e ndo-entalhados com microestrutura CR apos testes
em BTD em SESC.
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Superficies de fratura para aco APl X70 em SESC revelaram um
comportamento mais fragil em relacdo ao ar, exibindo um micromecanismo
misto composto de quase-clivagem ou facetas intergranulares semelhantes a
clivagem, confirmando assim sua suscetibilidade a CST em ambiente etandlico
[46, 47]. Em estudo proposto, foi relatada a presenca de aros com
caracteristicas de fratura fragil tipica, formados imediatamente apos o entalhe
dos corpos de prova de aco API expostos a amostras de etanol combustivel
[48]. Na figura 4.23(a) sdo mostrados os aspectos de fratura de corpos-de-
prova entalhados testados em ar, onde é evidenciado um micromecanismo
formado pela coalescéncia de microvazios (dimples), tipica de fratura ductil, ao
longo de toda a superficie fraturada, indicando auséncia de CST, alternando
com algumas éareas de fratura mais fragil produzida pelo mecanismo de quase-
clivagem, figura 4.23(b). Outras caracteristicas sdo a presenca de
delaminacdes e divisbes na dire¢cdo de laminacdo que estdo associadas a
anisotropia microestrutural em acos que sdo laminados de forma controlada,
devido aos efeitos de alguma textura e orientacdo preferencial ou a proporcéo
de gréaos de ferrita alongados [86, 87]. A figura 4.24(a) revela a superficie de
fratura de um corpo de prova ap06s o teste com BTD em SESC, onde é
reconhecida uma borda externa de fratura fragil caracteristica do efeito de CST
e uma regido central de fratura ductil. O “anel” de CST possui superficie mais
plana com morfologia de fratura indicativa de transgranular por quase-clivagem,
bem como trincas intergranulares secundarias e fratura orientada devido ao
bandeamento microestrutural, conforme pode ser visto na figura 4.24(b). J4 na
regido do nucleo é observada a presenca de microvazios, figura 4.24(c). A
figura 4.25 revela uma superficie de fratura ductil obtida com BTD em ar de um
CP sem entalhe, com a existéncia de grande quantidade de coalescéncia de
microvazios nas proximidades ao entalhe, entretanto, mais ao centro € possivel
observar um comportamento misto de fratura, com presenca de dimples e
areas do tipo quase-clivagem.

O efeito de fragilizacdo causado pela CST se mostrou menos evidente
em corpos de prova ndo-entalhados, conforme analisado anteriormente pelas

curvas tensdo-deformagdo nominal. A figura 4.26(a) mostra a superficie de
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fratura geral para CP ndo entalhado, onde uma pequena area é representativa
da suscetibilidade a CST, figura 4.26(b), bem como delaminacbes e
deformac0fes plasticas significativas foram geradas. A figura 4.26(c) exibe uma
superficie de fratura de comportamento ductil, indicando a auséncia do efeito

de CST, com presenca caracteristica de dimples apds ruptura.

Figura 4.23 — Aspectos da fratura de CPs com entalhe apds teste com BTD em
ar. (a) Aparéncia geral de fratura. (b) Superficie de fratura na

regido do centro do corpo de prova.
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Figura 4.24 — Aspectos da fratura de CP entalhado, de microestrutura CR, apds
teste em BTD em SESC. (a) Aparéncia geral. (b) Superficie de
fratura da regido fragil de CST. (c) Superficie de fratura na regido

do nucleo.
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Figura 4.25 — Aspectos da fratura geral de CPs ndao-entalhados, de
microestrutura CR, ap0s teste em BTD ao ar, com destaque para
as regioes da borda e centro do corpo de prova, destacadas pelos

retangulos vermelhos, indicadas por setas vermelhas.
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Figura 4.26 — Aspectos da fratura de CPs nao-entalhados, de microestrutura
CR, apés teste com BTD em SESC: (a) Aspecto geral da fratura.
(b) Superficie de fratura fragil, area de CST. (c) Superficie de

fratura ductil, presenca de dimples.

Os fatores que podem contribuir para CST em dutos incluem ambiente,
elementos metallrgicos, manufatura, propriedades mecéanicas e condi¢cbes de
operacdo dos dutos [88] e fatores mecéanicos tais como altas cargas
mecanicas, concentracdo de tensdo e cargas de flexdo (tenséo
dindmica/deformagéo) tem mostrado uma importante associacdo com CST de
acos em etanol combustivel [4]. Geralmente, um nivel de tensdo de 60% do
limite de escoamento é considerado para a suscetibilidade a CST e tenséo
residual oriunda do processo de conformacdo do duto pode também contribuir
para o fendbmeno [28]. No entanto, nos testes com carga constante (CC) em
SESC aqui desenvolvidos, aplicando-se 80% e 90% do limite de escoamento
(L.E.), nenhuma evidéncia clara de areas de CST ou anel de fratura mais fragil
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proximo ao entalhe foi identificada investigando as imagens da superficie de
fratura obtidas por MEV, conforme pode ser visto nas figuras 4.27(a) e 4.27(b).
Os testes com CC foram interrompidos e os CPs foram rompidos por tracdo em
carregamento continuo. Essas observagfes indicam que sob condigdo de
carga constante em solucéo etandlica circulante o aco X70, microestrutura CR,
parece ndo apresentar suscetibilidade a CST em niveis de tensdo abaixo do
L.E., ndo sendo nitidamente, portanto, revelado qualquer efeito do fendmeno
apos o tempo de ensaio estabelecido que foi de 60 (sessenta) dias.

Para os testes com CCE em SESC, o efeito de CST ocorreu em alguns
CPs e outros ndo. Na figura 4.28(a), a superficie de fratura revela claramente a
presenca da area de CST (anel) tipica que se forma proxima ao entalhe, onde
o CP rompeu no 1° dia apo6s aplicar uma carga constante correspondente a
130% do L.E. No entanto, o0 mesmo ndo se observa na superficie de fratura
para um CP que rompeu a um nivel mais elevado de carga (150% do L.E.),
onde o surgimento de uma area fragil nas proximidades do entalhe ndo se
mostra diferenciada, conforme pode ser analisado na figura 4.28(b). A area
ampliada, indicada pela seta vermelha na figura 4.28(b), parece revelar uma
superficie com aspecto ductil, onde deformacdes podem ser identificadas,
diferenciando-se portanto das caracteristicas de fratura resultantes da
fragilizacdo por CST. Deste modo, os resultados de fratura mostraram-se
divergentes para esse tipo de carregamento escalonado, indicando a nao
reprodutividade do teste e que mais experimentacbes e investigacbes
aprofundadas sdo necessarias para uma melhor avaliacao.

Sabe-se que para 0s acos existe um fator de intensidade de tensao
limite para CST, o Kicst [4]. Segundo autores, o valor esperado desse fator
para acos de dutos testados em etanol combustivel foi registrado em torno de
33 MPa.m2 a 35 MPa.m¥2[89]. Por outro lado, estudo desenvolvido utilizando
ambientes com carregamento estatico, tais como carga constante, e uma vez
gue a ponta da trinca é inativada pela formacéo de um filme de éxido ou pela
deposicdo de produtos de corrosdo, pode-se presumir que a reativacdo é
dificultada e a propagacdo da trinca € branda, embora a iniciagdo da trinca

possa ocorrer [43]. Esta abordagem é importante pois pode explicar fortemente
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a prevencéao do efeito de CST observada nos testes com carga constante aqui
desenvolvidos, 0 que revela também o reconhecimento da importancia da
deformacéo lenta e dinamica a qual tem sido Gtil em teste com BTD, indicando
assim ser um teste adequado para melhor avaliar a CST em agos expostos a
ambientes etandlicos.

AccV Spot Magn  Det WD f———m 1mm
150kV 40 37x SE 92 UFSCar-DEMa-LCE - FEG

gt

SE 10.1 UFSCar- DEMa - LCE - FEG

(b)

Figura 4.27 - Superficie de fratura de CPs entalhados apds testes com CC em

SESC. Testes interrompidos apés 60 dias e CPs fraturados em
carregamento continuo em BTD: (a) 80% do L.E. (b) 90% do L.E.
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Figura 4.28 — Superficie de fratura de CPs entalhados apdés testes com CCE
em SESC: (a) Clara presenca do “anel” fragil de CST. (b) Sem
evidéncias claras da presenga do “anel” de CST, com ampliacdo
da regido préxima ao entalhe a qual sugere auséncia de CST,
indicada pela seta vermelha.

4.6.2 Testes com microestrutura CRTT em SESC

Testes sob BTD em CPs entalhados foram realizados para analisar a
suscetibilidade do agco X70 com microestrutura termicamente tratada exposto
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em SESC. A aplicacdo de uma taxa de 10 s foi suficiente para investigar a
suscetibilidade da microestrutura a CST, similarmente a adotada nos testes
com microestrutura CR. Na figura 4.29 tem-se as curvas tensdo-deformacéo
nominal para a microestrutura CRTT em SESC e em ar, onde observa-se uma
marcante diminuicdo na deformacéo plastica das curvas obtidas em solugéo
etandlica circulante, com consequente reducédo do limite de resisténcia porém
mantendo-se praticamente inalterado o limite de escoamento.

A figura 4.30 compara as curvas tensdo-deformacédo nominal para CPs
entalhados com microestruturas CRTT e CR obtidas em SESC. Notadamente,
o grau de reducédo de deformacdo da microestrutura CRTT se mostra menos
acentuado em relacdo ao da CR, o que caracteriza menor efeito da CST. A
reducdo meédia de deformacéo plastica se mostrou por volta de 37%, reducao
inferior & sofrida pela microestrutura CR que foi em torno de 58%. Essa
abordagem revela mais claramente a menor suscetibilidade da microestrutura
CRTT frente a CST e tal microestrutura se mostra mais propicia na mitigacao
de trincas de CST no aco X70 quando exposto a solucao etandlica circulante.
Outro ponto importante e perfeitamente observavel € o L.E. que exibe um nivel
relativamente menor comparado ao L.E. atingido pela microestrutura CR.
Certamente, essa propriedade mecanica é comprometida apds a modificacédo
microestrutural proporcionada pela témpera em 6leo mineral sintético, onde os
fatores que propiciam essa reducdo podem ser explorados com mais énfase
em investigacbes futuras. Verifica-se também uma maior regido de
encruamento da microestrutura CRTT, conforme pode ser visto e analisado na
figura 4.30.
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Figura 4.29 — Curvas tensao-deformacdo nominal para CPs entalhados com

microestrutura CRTT obtidas apés testes em BTD em SESC e

ar.
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Figura 4.30 — Curvas tensao-deformacédo nominal para CPs entalhados com

microestruturas CRTT e CR obtidas apds testes em BTD em

SESC.
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As curvas tensdo-deformac@o nominal obtidas apos testes em BTD em
SESC para CPs nao entalhados com microestrutura CRTT apresentaram certa
dispersdo nos resultados de deformacéo, similarmente a observada em testes
com microestrutura CR. Todavia, algum efeito provocado pela CST foi
verificado, o que pode ser identificado na superficie de fratura. Nao foi
observada qualquer alteracdo expressiva na resisténcia a tracdo, entretanto,
menores niveis para o L.E. sdo ainda revelados, conforme com os encontrados
nos CPs entalhados na figura 4.30. A figura 4.31 mostra o comparativo das
curvas para os CPs ndao-entalhados com ambos tipos de microestrutura
testados em BTD em SESC.

800

700 [CR
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Figura 4.31 — Curvas tensao-deformacdo nominal para CPs nao-entalhados
com microestruturas CRTT e CR obtidas ap6s testes em BTD
em SESC.

As superficies de fratura para os corpos de prova com microestrutura
CRTT sao apresentadas a seguir. Na figura 4.32 tem-se a aparéncia geral

tipica de fratura para CPs testados em ar, mostrando uma fratura homogénea,
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sem a presenga de delaminac¢des que sédo encontradas na fratura de CPs com
microestrutura CR, onde basicamente dimples de fratura ductil estdo presentes
por toda a extensédo da superficie. Ja na figura 4.33(a) € possivel reconhecer
com clareza um anel de fragilizagdo de CST bem definido na superficie de
fratura peculiar para CPs testados em SESC, cuja regido € indicada pela seta
vermelha e pode ser vista em maior ampliacdo na figura 4.33(b). Na figura
4.34(a),é mostrado a fratura representativa de CPs ndo-entalhados, onde uma
certa area que sofre efeito da CST, destacada pelo retangulo A, é diferenciada
e pode ser observada em maiores detalhes na figura 4.34(b). Na superficie,
parece haver um regido intermediaria com mecanismo misto de fratura, onde
de observa areas mais planas combinadas com dimples, destacadas pelo
retangulo B e observavel na figura 4.34(c). Na figura 4.34(d) e destacada pelo
retangulo C tem-se a regido de fratura monotdnica final composta por dimples

caracteristicos do mecanismo ductil de fratura.

AccV Spot Magn
150kv 4.0 386x

Figura 4.32 — Aspecto tipico de fratura para os CPs entalhados com

microestrutura CRTT apds teste em BTD em ar.
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Figura 4.33 — Aspecto tipico de fratura para os CPs entalhados com

microestrutura CRTT apods teste em BTD em SESC.
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Figura 4.34 — (a) Aspecto tipico de fratura para os CPs ndo-entalhados com
microestrutura CRTT apods teste em BTD em SESC. (b) regido
de CST. (c) Regido intermediaria de fratura mista. (d) Fratura
final.
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Testes com CCE em SESC também foram conduzidos em CPs
entalhados com microestrutura termicamente tratada. Diferentemente dos CPs
com microestrutura como-recebida, algum efeito de CST foi identificado nos
CPs ensaiados. Conforme pode ser constatado nas imagens obtidas por MEV,
figuras 4.35(a) e 4.36(a), a superficie de fratura revela claramente a presenca
da area de CST (anel) tipica que se forma proxima ao entalhe. Para o CP1, a
falha ocorreu no 1° dia apés aplicar uma carga representativa de 140% do L.E.,
onde a area ampliada, indicada pela seta vermelha na figura 4.35(b), revela a
regido fragilizada pelo efeito da CST. Ja o CP2, o material rompeu no 1° dia a
um nivel mais elevado de tensdo, o qual foi de 150% do L.E., onde a regido
fragilizada € indicada pela seta vermelha e pode ser visualizada na figura
4.36(b).

R ¥ E . oW ¥ "
o ? g v L7 FaETE
AccV Spot Magn  Det WD L S8AccY  Spot Magn
25.0kV 40 35x SE 10.1 UFSCar-DEMa- 1 - FEG 26.0kv 40 1000x SE 10.2 UFSCar- DEMa
e £ A W TR G TT
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Figura 4.35 — (a) CP1 - Superficie geral de fratura apds teste com CCE em

SESC para microestrutura CRTT, com evidéncia do “anel”
fragilizado por CST. (b) Imagem ampliada da area de fratura por
CST, indicada pela seta vermelha.
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Figura 4.36 — (a) CP2 - Superficie geral de fratura apds teste com CCE em

SESC para microestrutura CRTT, com evidéncia do “anel”
fragilizado por CST. (b) Imagem ampliada da area de fratura por

CST, indicada pela seta vermelha.

4.6.3 BTD com solucéo etandlica em repouso

Testes em BTD com a solucdo etandlica sintética estagnada foram
executados em CPs entalhados e os resultados das curvas tensdo-deformacéo
nominal estdo plotados juntamente com as curvas obtidas em solugéo etandlica
circulante a fim de compara-las, conforme se vé na figura 4.37. Na referida
figura, é possivel observar alteragBes no comportamento das curvas, onde uma
perda significativa da deformacdo é revelada, acompanhada de um certo
aumento dos limites de escoamento e de resisténcia das curvas obtidas com a

solucédo etanodlica em repouso.
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Figura 4.37 — Curvas tensdo-deformacdo nominal para a microestrutura CR
(bandeada) do aco X70 obtidas nos testes BTD com solucdo

etandlica sintética em repouso e em circulacao.

As figuras 4.38(a) e 4.38(b) mostram superficies de fratura oriundas de
testes em BTD com solucdo etandlica em repouso. Avaliando-as, observa-se a
presenca de uma area com aspecto fragil nas proximidades do entalhe, com
formato de “anel” bem definido, o que caracteriza o efeito da CST, refletindo em
uma perda de aproximadamente 38% da capacidade de deformacéo do aco em
relacdo a deformacdo média obtida nos testes com solu¢cdo em circulacdo. Em
destaque nas figuras 4.38(c) e 4.38(d) tem-se a ampliacdo da éarea fragilizada
pela CST, mostrando uma superficie de aspecto transgranular e com presenca
de trincas secundarias. Andlise EDS revelou a presenca de oxigénio na area
fragilizada, o que provavelmente sugere a formagédo de uma fina camada de
oxido de ferro na superficie fraturada apos o teste com a solucdo etandlica em
repouso, conforme pode ser verificado nos espectros das figuras 4.38(e) e
4.38(f).
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Figura 4.38 — (a, b) Superficie de fratura de CPs entalhados com “anel” de CST

&.00  10.00 12,00 14.00  16.00 ke

proximo ao entalhe, apoOs testes com solucdo etandlica em
repouso. (c, d) Superficie de fratura da regido de CST. (e, f)

Espectros de elementos (EDS) na superficie de fratura por CST.
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E conhecido que a circulagdo de um meio aquoso provoca
reabastecimento e aeracao continua na regido de propagacao da trinca [62] e
gue o oxigénio dissolvido € um importante fator ou o principal agente que causa
CST em agos carbono expostos ao etanol combustivel, deste modo, sua
reducdo no sistema contribui para mitigar ou mesmo impedir a ocorréncia do
fendbmeno [33, 89, 90]. Com a solucdo em repouso, as condicdes de oxigénio
dissolvido e de outros elementos e fatores podem ser influenciadas, de modo a
favorecer a suscetibilidade a CST, intensificando o efeito do fendmeno de CST.
Futuramente, portanto, investigacbes mais precisas e detalhadas sao
necessarias para melhor avaliar os reais motivos que proporcionaram maior
efeito da CST na condicéo de repouso, e traduzido por uma maior reducéo da

deformacéo do aco API X70.

4.7 Avaliacao de corrosao-fadiga em SESC

4.7.1. Testes de PTF com microestrutura como-recebida (CR)

4.7.1.1 Ambiente inerte (ar)

Dois testes base em ar foram realizados com o objetivo de servir de
parametro para analisar as alteracdes provocadas pela solucdo etandlica
sintética em circulagcéo. A figura 4.39 mostra os resultados das curvas da/dN-
AK para o aco X70 com microestrutura CR obtidas em ambiente inerte (ar).
Observa-se que as curvas sdo muito semelhantes, mostrando boa
repetibilidade do teste. O melhor ajuste linear na regiao intermediaria (regiéo II)
foi obtido em um intervalo de AK em torno de 27 a 57 MPa.m'2, indicado pelas

linhas tracejadas na referida figura.
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Figura 4.39 — Taxas de PTF para a microestrutura CR em ambiente inerte (ar),
f =10 Hz, R=0,1, com o ajuste linear plotado na regido de Paris-
Erdogan (regido 1), delimitada pelas linhas tracejadas entre 27 a
57 MPa.m'/2,

A partir do ajuste linear plotado em escala log(da/dN)-log(AK), utilizando
os dados experimentais da regido linear Il (R?=0,98), conforme pode ser
visualizado no gréfico da figura 4.40, as constantes experimentais C e m da lei
de poténcia de Paris-Erdogan (equacédo 2.4) foram encontradas. Deste modo,
as taxas de PTF para a microestrutura CR em ambiente inerte na regiéo |l

podem ser definidas pela equacéo 4.1.

(ﬁj ~1,02.10°(AK)?® (4.1)
dN J,.
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Figura 4.40 — Ajuste linear plotado na regido de Paris-Erdogan (regido Il) para a

microestrutura CR em ambiente inerte (ar).

As constantes experimentais C e m determinadas em ar se mostraram
em boa concordancia com os valores obtidos por Barsom [91] a partir de dados
coletados de taxas de crescimento de trinca por fadiga da regido intermediaria
para a classe de acos ferritico-perliticos. Conforme descrito anteriormente, a
microestrutura como-recebida do aco do duto é constituida principalmente por
camadas de ferrita e perlita e, apesar de ter sido observado alguma quantidade
de bainita e caracteristicas de bandeamento, as taxas de PTF permaneceram
semelhantes as taxas determinadas para a classe de agos acima citada. No
processo de crescimento de trinca por fadiga, a curva de fadiga pura do aco
X70 é representativa do seu comportamento em ambiente inerte (ar), sendo
que qualquer alteracao significativa neste comportamento natural podera estar
associada a efeitos corrosivos causados pela solucdo etandlica sintética,
podendo comprometer a integridade estrutural do componente e deste modo

reduzir sua vida util.
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4.7.1.2 Ambiente agressivo (SESC)

A figura 4.41 revela as curvas da/dN-AK obtidas em SESC e em ar para
a microestrutura CR do aco API X70 (microestrutura bandeada), com diferentes
frequéncias de carregamento ciclico. Inicialmente, observando as curvas
sobrepostas, verifica-se nitidamente alteracbes na porcéo inicial das curvas
obtidas em solucédo etandlica circulante, as quais tendem a se deslocar para a
direita em relacdo as curvas obtidas em ar, sugerindo maior resisténcia a
iniciacdo da trinca, indicando, portanto, aumento da variacdo do fator de
intensidade de tensao limiar, AKim

CP1-Ar B
CP2-Ar 4
CP1-SESC /0,5Hz 4
CP2-SESC /0,5Hz
CP3-SESC /0,5Hz
CP1-SESC /0,25Hz
CP2-SESC /0,25Hz
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Figura 4.41 — Taxas da/dN em funcdo de AK obtidas para o agco APl X70,

microestrutura CR, em ambientes SESC e ar.

Por volta de 20 MPa.m??, foi observada certa dificuldade de evolucéo da
trinca apds o inicio do teste, o que sugere gque as taxas de crescimento de
trinca por fadiga podem estar em niveis proximos ao AKim quando em contato

com SESC, além de que o fechamento de trinca pode estar retardando a
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iniciacdo de propagacdo devido ao produto de corrosdo depositado nas
superficies da trinca. Este efeito de resisténcia se mostrou mais evidente nos
testes realizados a 0,25 Hz do que nos testes com frequéncia de 0,5 Hz.
Pesquisas anteriores mostraram que superficies de fratura foram parcialmente
cobertas por produto de corrosao exibindo "padrées de rachadura de lama”,
onde tal aparéncia é tipica de camadas relativamente espessas de produto de
corrosdo que encolheram e trincaram durante a secagem, resultando em forcas
extras de cunhamento que podem aumentar significativamente o AKim ou
retardar o inicio de propagacdo [92]. Em nossa investigacdo, aspectos
semelhantes desse produto de corrosdo também foram identificados na regiao
de niveis mais baixos de AK na superficie de fratura, conforme visto na figura
4.42. Produtos de corroséao tipo “cunha” aumentam o efeito de fechamento de
trinca [92], [93] e a espessura desse produto depende da presenca de oxigénio
dentro da mesma, o qual é potencializado por conta de aeracdo e de
bombeamento do meio [93]. A partir dessa abordagem é possivel inferir que no
caso de testes com frequéncia mais baixa (a 0,25 Hz), significa que ha um
maior tempo de exposicado da trinca a SESC, bem como um possivel maior
contato com oxigénio, intensificando a formacéo do produto de corrosao e
assim agir com maior interferéncia frente ao fechamento da trinca em niveis
menos elevados de AK e, deste modo, deslocar o AKim para maiores valores,
dificultando a etapa de iniciacao da trinca.

O fechamento de trinca geralmente € mais dominante em regides com
AK mais baixos devido aos menores deslocamentos de abertura da trinca
durante o ciclo de fadiga, dai a importancia de investigar tal mecanismo nessas
regides, incluindo no regime proximo ao AKim, € no caso de materiais
metalicos, o fechamento de trinca proximo ao AKim tem sido explicado em
razdo da plasticidade, rugosidade ou presenca de 6xido [94]. A rugosidade
causa o fechamento parcial da trinca que depende do seu tamanho e
espacamento. Rugosidades resultantes de oxidacdo ou de produtos de
corrosdo sao geralmente atribuidas ao atrito mecanico que acentua o0 processo
de oxidagdo ou corrosdo ao romper a pelicula de 6xido formada, expondo

novamente a superficie do metal ao ambiente, entretanto, na auséncia de
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atrito, rugosidades devido a 6xidos ou corrosdo em temperatura ambiente sédo
desprezaveis [95]. Diante dessa perspectiva mecanica, o produto de corrosao
agui examinado apresentou-se trincado e separado em varios fragmentos,
conforme visto na figura 4.42, revelando uma evidéncia importante da acdo de
contato ou atrito entre as superficies corroidas da trinca, sugerindo um efeito
de fechamento durante a sua iniciacdo. Samusawa et al [43] relataram que a
existéncia de produtos de corrosdo na regido de propagacdo da trinca
influenciada pelo ambiente (Environmentally Assisted Cracking — EAC) da
superficie de fratura sugere que a reacdo anddica é o mecanismo dominante
de trinca no ambiente etandlico. De acordo com Kim et al [60] o fechamento de
trinca induzido por 6xido foi apontado para explicar que, em baixas razbes de
tensdo, as taxas de propagacdo de trinca por fadiga proximas ao AKim podem
ser significativamente reduzidas em ambientes corrosivos quando comparadas

as taxas em ambientes inertes.

AccY Spot Magn
E00kv 4.0 8000x

Figura 4.42 — Camada de produto de corrosdao sobreposta na superficie de
iniciagdo de fratura apos teste de PTF em SESC, indicada pelo
retdngulo e seta branca.
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Com os dados obtidos em SESC e plotagem do ajuste linear na regiao Il,
conforme visto nos graficos da figura 4.43, as constantes C e m para 0 aco
X70, de microestrutura CR, em solucdo etandlica circulante puderam ser
calculadas. A 0,5 Hz foi observado um bom ajuste linear dos dados (R?=0,98)
na regido de Paris-Erdogan, n&o identificando qualquer perturbacdo
significativa no comportamento linear, no entanto, observa-se o deslocamento
da regido inicial das curvas para a direita, aumentando o AKim. A 0,25 Hz é
possivel verificar uma perturbacdo no comportamento linear de propagacao
causada pelo efeito de corrosdo sob tenséo [figura 4.43(b)], alterando a
velocidade da trinca. Essa perturbag&o provoca inicialmente aceleracéo e logo
apos um patamar de desaceleracdo € observado, no qual um ajuste linear (I) é
plotado para determinacdo de C e m. Essa alteracdo pode ser vista em uma
faixa de AK em torno de 26 MPa.m'? a 36 MPa.m'2, Essa faixa de valores de
AK é compativel ou proxima ao Kicst obtido para aco carbono de dutos em
contato com etanol combustivel [89], indicando assim a existéncia de CST
nesses niveis de AK. Além disso, as caracteristicas de fragilizacdo, morfologia
transgranular e a presenca de fratura intergranular/trincas secundarias na
superficie de fratura observadas a 28 e 33 MPa.m? (figura 4.44), similar aos
“anéis” de CST dos corpos de prova entalhados testados em BTD, indicam
fortemente a presenca de CST nesses patamares de AK quando em condi¢cées
de carregamento ciclico em SESC.

Seguindo com a curva da figura 4.43(b), obtida a 0,25 Hz, a trinca
retoma o comportamento de aceleragdo por volta de 38 MPa.m¥2, que é o nivel
de AK em que os ajustes lineares | e Il se interceptam, ajuste linear (Il) que é
plotado para verificacdo das constantes de Paris-Erdogan nessa regido de
aceleracdo da trinca, na qual os valores de AK sdo mais elevados e que se

estende até o aco atingir a regido de ruptura final.
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Figura 4.43 — Taxas de PTF da microestrutura CR (bandeada) em SESC a
diferentes frequéncias, com ajuste linear plotado: (a) Ajuste

linear a 0,5 Hz. (b) Ajustes lineares | e Il a 0,25 Hz.
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Figura 4.44 — Superficie de fratura apos teste de PTF em SESC a 0,25 Hz: (a)

Fratura transgranular, a 28 MPa.m2, (b) Fratura transgranular,

com presenca de trincas secundarias, a 33 MPa.m??,

Com a determinacéo das constantes C e m, as taxas de propagacao de
trinca por fadiga a diferentes frequéncias em SESC podem ser definidas pelas

seguintes equacdes:

da

Para 0.5 Hz: —
dN SESC

=1,56.10"°(AK)** (4.2)

Para o ajuste linear | a 0,25 Hz:

da

d SESC

=3,8.10°(AK)>® (4.3)

Para o ajuste linear Il a 0,25 Hz:

da

d SESC

=3,9.10°(AK)** (4.4)

A diferenga entre os valores das constantes experimentais em ambiente
agressivo e inerte representa mudancas sensiveis na regido estavel de
propagacéao da trinca causadas por efeitos ambientais corrosivos. Isso pode ser

melhor entendido com as regides lineares plotadas no grafico da figura 4.45.
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Observe que as regides lineares obtidas em solucdo etandlica circulante
exibem uma inclinacdo mais ingreme em relacao a linha de base ao ar, isto é,
as taxas da/dN sdo maiores em certa faixa de AK, indicando assim aceleracéo
da trinca. A presenca de um ambiente agressivo causa um aumento na taxa de
crescimento de trinca que pode ser devido ao processo de corrosao-fadiga, a

qual estd associada com a suscetibilidade a corrosdo generalizada e é
dependente do AK aplicado, seguindo a lei de Paris-Erdogan [61].

[ Regi&o de Paris-Erdogan:
Ara10Hz
-------- SESC a 0.5 Hz -~
100 - — - SESC a 0,25 Hz (I1)
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Figura 4.45 — Comparativo das regides de Paris-Erdogan obtidas em SESC e

em ar para 0 ago X70 com microestrutura CR.

Os resultados obtidos nesta pesquisa revelaram o efeito provocado pelo
processo de corrosdo-fadiga, conforme ja relatado pela maior inclinacédo das
regides lineares obtidas em SESC. Essas regidoes apresentaram extensdes
diferentes para os valores de AK em relagéo a regido linear ao ar, as quais
foram em torno de 30 a 52 MPa.m¥? a 0,5 Hz e de 38 a 52 MPa.m%?a 0,25 Hz.
A figura 4.46 revela imagens obtidas da superficie de fratura em ar e em SESC
a um nivel de AK na regido de Paris-Erdogan em torno de 40 MPa.m?2. Ao ar,
figura 4.46(a), estrias de fadiga e trincas secundarias acompanhadas de certa

deformacéo na superficie podem ser identificadas. Em SESC, as superficies de
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fratura se mostram mais planificadas, com pouca deformacéo e poucas estrias
sao observadas, conforme pode ser visto nas figuras 4.46(b) e 4.46(c). Verifica-
se também a presenca de trincas secundarias, as quais se propagam no
contorno entre as bandas (estruturas orientadas) da microestrutura CR e
podem indicar a ocorréncia de fragilizacdo do aco pelo hidrogénio, mecanismo
esse gue ndo se investigou ou nado foi discutido em maiores detalhes nesta
pesquisa. Nas fraturas em SESC a 0,5 Hz e 0,25 Hz, figuras 4.46(b) e 4.46(c),
respectivamente, claramente se observa éareas de quase-clivagem,
demostrando o aspecto fragilizado das superficies fraturadas, sugerindo assim
o efeito causado pelo mecanismo de corrosdo-fadiga. Também é identificada
uma diminuicdo do AK critico na porc¢éo final das curvas da/dN-AK, o que indica

uma perda da energia de fratura do aco apos exposi¢do a SESC sob fadiga.

cV Spot Magn 20 pm ]
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Figura 4.46 — Imagens da superficie de fratura obtidas na regido linear a um
nivel de AK em torno de 40 MPa.m'? apds teste de PTF em:
(@) ar. (b) SESC a 0,5 Hz. (c) SESC a 0,25 Hz (lI).
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A regido Il corresponde a propagacdo de trinca macroscopica estavel
que é tipicamente controlada pelo ambiente [49]. Em dutos, as constantes C e
m ndo sao controladas pelas especificagcbes do produto e essas constantes
tem sido encontradas numa faixa de diversos valores em ambientes
potencialmente representativos [28]. Nessa regido, os efeitos do ambiente
corrosivo sobre as taxas de propagacdo de trinca incluem efeitos de reacdes
quimicas, tais como ruptura do filme, taxa de passivacdo e taxa de renovacéo
da solucdo na ponta da trinca [59], os quais sao fendmenos dependentes do
tempo e que sao afetados pela frequéncia de carregamento. A propagacao de
trinca por fadiga em ambientes corrosivos € amplamente governada pela
interacdo sinérgica de algumas variaveis, incluindo razdo de tensoes,
frequéncia, atividade ambiental, forma da onda de carga, limite de escoamento
e microestrutura [60].

Na presenca do ambiente etandlico, acredita-se que a propagacao da
trinca ocorra em resposta a uma operacdo sinérgica dos componentes
mecanicos e ambientais relacionados a taxa de ruptura do filme e a dissolucéo
anodica. Deste modo, modelos de superposicdo tém sido propostos para
considerar as contribuicbes da fadiga mecanica e ambiental para o crescimento
de trinca separadamente [38], [59]. Um modelo de superposicdo que define o
crescimento total da trinca como a soma da fadiga mecénica e dos

componentes de CST [28], [38], pode ser expresso pela equacédo 4.5 a sequir:

&) (&) ), e
dt Total dN Ar dt CST

A equacdo 4.5 pode ser util para estimar as alteracdes causadas pela
solucdo etandlica sintética circulante, onde a aceleracdo ou desaceleracédo da
trinca pode ser causada pelo fendmeno de CST na regiéo Il das curvas da/dN-
AK. Assumindo que as taxas da/dNar (termo mecéanico) sdo constantes, as
mesmas podem ser obtidas a partir de testes realizados em alta frequéncia de

carregamento, e o correspondente mecanico (da/dt) pode ser estimado a
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frequéncias mais baixas. Por outro lado, é esperado que (da/dt)cst seja
dependente do tempo, uma vez que é afetado por fenémenos decorridos do
processo de corrosdo. A figura 4.47 revela as alteracdes de velocidade da
trinca influenciadas pelo ambiente etandlico. Os dados obtidos abaixo da linha
de base ao ar indicam desacelerag&o da trinca e os pontos acima da linha base
sugerem aceleracdo da trinca, causada por conta dos efeitos corrosivos da
solucéo etandlica em circulacdo. Essas analises sao importantes pois podem
ser tratadas para poder se definir as taxas de propagacdo da trinca por
intermédio do método de superposicdo citado anteriormente, de modo que se

possa fazer uma previséo de vida Gtil do componente
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Figura 4.47 — Velocidade na ponta da trinca em SESC comparada a linha de
base ao ar: (a) a 0,5 Hz. (b) a 0,25 Hz.

De acordo com API [28], uma andlise acoplada considerando a taxa de
trinca ambiental e a fadiga deve ser usada para dutos transportadores de
liquido, onde é delineada a contribuicdo dos processos para a propagacdo de
trinca, na qual define-se que a trinca € governada pela CST em baixas taxas ou
magnitude de carga ciclica e a medida que a atividade ciclica aumenta, o seu
crescimento caminha em direcdo & corrosio-fadiga ou apenas fadiga. E o que
se observa nas curvas da/dN-AK obtidas em SESC a 0,25 Hz, onde o tempo é
suficiente para expor a trinca a solugéo etandlica e observar o efeito de CST, o
qual parece dominar o mecanismo de fratura nos estagios iniciais de
propagacdo. A medida em que sdo atingidos niveis mais elevados de AK, a
partir de 38 MP.mY2, aproximadamente, a fadiga passa a governar o
mecanismo de fratura. Conforme foi indicado pelas alteragbes das regides
lineares e observacdes das superficies de fratura com poucas estrias de fadiga
e aspecto fragilizado, algum efeito do processo de corrosdo-fadiga contribuiu

em acelerar a propagacao da trinca até o aco atingir a falha.
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4.7.2 Testes de PTF com microestrutura CRTT

4.7.2.1 Ambiente inerte (ar)

Um total de 3 (trés) testes em ar para a microestrutura CRTT foram
realizados com o propoésito de servir de base para analisar as alteracfes
provocadas pela solugéo etandlica sintética em circulacéo. A figura 4.48 mostra
os resultados das curvas da/dN-AK obtidas em ambiente inerte (ar). Observa-
se certa dispersao dos resultados no inicio das curvas, porém, na regido Il, os
pontos obtidos apresentam boa reprodutividade. A reta de melhor ajuste linear
na regiao intermediaria (regidao Il) € exibida e as linhas tracejadas delimitam
essa regido que foi encontrada a um intervalo de AK em torno de 28 a 51
MPa.m'2,
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Figura 4.48 — Taxas de PTF para aco API X70, microestrutura CRTT, em
ambiente inerte (ar), f=10 Hz. Regiao Il (linear) delimitada pelas

linhas tracejadas num intervalo de AK entre 28 a 51 MPa.m/2,

A partir do ajuste linear, plotado por meio dos dados obtidos na regiédo
linear Il (R?=0,96), em escala log(da/dN)-log(AK), visualizado na figura 4.49, as
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constantes experimentais C e m da regido Il linear para a microestrutura CRTT
foram obtidas. Comparando com as constantes encontradas para a
microestrutura CR, certa variacdo dos valores foi verificada, alteracdo que
certamente é influenciada por conta das diferencas microestruturais
observadas entre os dois tipos de microestrutura. Em ambiente inerte, as taxas

da/dN na regido Il para a microestrutura CRTT podem ser definidas pela

equacéo 4.6.
da 9 3,21
—= | =4.10"°(AK)* (4.6)
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Figura 4.49 - Taxas de PTF para aco APl X70 em ambiente inerte (ar), f=10 Hz,

com o ajuste linear plotado na regiao II.

Comparando as regides de Paris-Erdogan obtidas em ambiente inerte
(ar) entre os dois tipos de microestrutura, conforme mostrado na figura 4.50,
verifica-se mudanca ou deslocamento das taxas de propagacdo de trinca na

microestrtutura CRTT para valores pouco maiores. Esperava-se que o
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comportamento dessas regides fossem similares, uma vez que a
microestrutura possui pouca influéncia sobre as taxas de propagacao de trinca
por fadiga na regido linear Il [49], [26]. Essa similaridade é até observada em
niveis mais baixos de AK (~ 28 MPa.m?), porém, em valores mais altos (~ 50
MPa.m'?), as taxas da/dN se diferenciam consideravelmente. De acordo com
Suresh [50], as constantes C e m (equagdo 2.4) sdo influenciadas pela
microestrutura do material, e conforme se observa na referida figura, as regides
lineares apresentam posices diferentes na curva da/dN-AK, mudancas as
quais séo provocadas pelos diferentes valores dessas constantes que foram
obtidos em ar para ambas as microestruturas.

Partindo para uma outra perspectiva, € valido ser abordado que a
microestrutura CRTT apresentou uma tendéncia de absorcéo de energia menor
em relacdo a CR, verificada a partir dos testes de impacto Charpy realizados a
temperatura ambiente e a 0°C. Conforme ja mencionado anteriormente por
meio do trabalho desenvolvido por Joo et al [85], amostras Charpy fraturadas
gue apresentam delaminacfes estdo relacionadas a uma maior energia
absorvida durante a fratura. Uma vez que delaminagOes estdo associadas ao
bandeamento que é provocado pelo processo de laminacdo da chapa do duto,
a microestrutura termicamente tratada pode apresentar menor resisténcia a
propagacdo da trinca, pois o bandeamento é consideravelmente eliminado
apos a témpera em 6leo mineral sintético. Diante dessa andlise, é possivel que
a quase auséncia de bandeamento na microestrutura CRTT possa estar
contribuindo no aumento das taxas da/dN em relacdo as taxas da
microestrutura CR (bandeada), portanto, acelerando o processo de propagacao

da trinca por fadiga no ambiente inerte (ar).
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Figura 4.50 — Comparativo das regides de Paris-Erdogan das microestruturas
CRTT e CR obtidas em ambiente inerte (ar) a 10 Hz.

4.7.2.2 Ambiente agressivo (SESC)

As curvas da/dN-AK obtidas para a microestrutura CRTT em ambiente
etandlico circulante podem ser vistas na figura 4.51, juntamente com as curvas
obtidas em ar. Os dados em SESC apresentaram certa dispersao ao longo das
curvas, no entanto, € possivel avaliar que a interacdo da microestrutura CRTT
com o meio etandlico em circulacdo parece influenciar as taxas de propagacéao
de trinca, haja vista que as curvas em SESC se mostraram pouco mais
deslocadas para baixo em relacdo as obtidas em ar, revelando a tendéncia de
diminuicdo das taxas da/dN, reducéo na qual representa menores velocidades
de propagacdo da trinca quando a microestrutura € exposta ao ambiente

etandlico circulante.
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Figura 4.51 — Taxas da/dN em funcdo de AK obtidas para o aco APl X70,
microestrutura CRTT, em ambientes SESC e ar.

Similarmente ao observado nas curvas com microestrutura CR,
mudancas na porcdo inicial sdo reveladas, na qual se mostram com uma
tendéncia de deslocamento para a direita em relacdo as curvas obtidas em ar,
indicando aumento do AKim, retardando a iniciagdo de propagacéo da trinca,
conforme visto na figura 4.51. No entanto, a formacdo do produto de corrosdo
de caracteristicas trincadas e fragmentadas nao foi observado com claras
evidéncias como nas superficies de fratura da microestrutura CR, conforme
pode ser observado mais adiante por meio de imagem obtida por MEV.

As constantes experimentais C e m da lei de Paris-Erdogan para a
microestrutura CRTT foram encontradas a partir do melhor ajuste linear dos
dados obtidos na regido Il (R?=0,89) em SESC, conforme pode ser visto na
figura 4.52(a). Deste modo, foi obtida a equagéo 4.7 na qual as taxas da/dN na
regido Il podem ser definidas em ambiente etandlico circulante. Na figura
4.52(b) é exibido o comparativo entre as regides lineares obtidas em SESC e
em ar para a microestrutura CRTT, onde observa-se que as taxas da/dN sé&o
menores do que as taxas em ar, revelando desaceleracdo da trinca quando a

microestrutura € exposta a solugéo etandlica circulante.
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Figura 4.52 — (a) Taxas de PTF em SESC para o aco APl X70 com
microestrutura CRTT, com ajuste linear plotado na regido linear
(regido 11). (b) Comparativo das regides lineares de Paris-
Erdogan obtidas em ar (10 Hz) e SESC (0,5 Hz).
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A figura 4.53 mostra o comparativo de curvas representativas dos testes
de PTF em SESC a uma frequéncia de 0,5 Hz para as microestruturas como-
recebida e termicamente tratada. E possivel observar menores taxas da/dN
para a microestrutura CRTT (curva vermelha) quando comparada com a curva
da microestrutura CR (curva azul). Como j& mencionado, foi verificado o efeito
de desaceleracdo da trinca em ambiente inerte (ar) para a microestrutura CR
(figura 4.50), sugerindo que a mesma apresenta maior resisténcia a
propagacdo nesse tipo de ambiente do que a microestrutura CRTT. Por outro
lado, quando as microestruturas sdo expostas em SESC, tal efeito se mostra
invertido e a microestrutura CRTT passa a apresentar a tendéncia de menores
taxas da/dN, conforme visto na figura 4.53. Observa-se também que quando
expostas em ambiente etandlico circulante, na medida em que a trinca evolui e
alcanca elevados valores de AK, as taxas de ambas as microestruturas tendem
a convergir e, ao final das curvas, as taxas da/dN da microestrutura CR
aumentam rapidamente, indicando falha ou colapso abrupto, o que ndo se
observa com as taxas de propagacdo de trinca obtidas para a microestrutura
CRTT.
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. Figura 4.53 — Comparativo das taxas representativas de PTF em SESC a 0,5
Hz entre as microestruturas CRTT e CR. Observa-se menores
taxas de propagagcdo para a microestrutura termicamente

tratada (curva vermelha).

Similarmente as analises feitas para a microestrutura CR, o gréfico
da/dtar-da/dtsesc para a microestrutura CRTT foi obtido, o qual estabelece o
comparativo da velocidade de propagacéo da trinca entre os ambientes inerte
(ar) e agressivo (SESC). Assumindo que as taxas da/dN ao ar representam o
termo mecanico no qual a propagacdo da trinca € constante e nao sofre
mudancgas significativas na regido Il, qualquer desvio dos dados da linha base
de referéncia ao ar pode ser atribuido ao termo dependente do tempo (que no
caso trata-se da componente de CST). Assim, a equacao 4.5 pode ser utilizada
para analisar os efeitos gerados pelo ambiente etandlico. Conforme se observa
na figura 4.54, a linha reta € representada pela propagacao de trinca ao ar e 0s
pontos plotados sdo resultados da propagacgao de trinca por fadiga em SESC.
Apesar de se observar alguma dispersao, percebe-se claramente que os dados

coletados em SESC apresentam a tendéncia de propagacao abaixo da linha de
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base ao ar, causando efeito negativo sobre a propagacédo da trinca por
praticamente toda a extensdo da curva obtida, indicando desaceleracdo pois a
velocidade de propagacéo da trinca no ambiente etandlico € menor, e somente
na regido final da curva, os dados em SESC tendem a se igualar com os dados
da reta de base. Essas analises sdo andlogas as avaliagGes realizadas nas
curvas da figura 4.53, reforcando o comportamento de reducdo das taxas de
propagacédo de trinca por fadiga da microestrutura CRTT quando a mesma €

exposta a solucao etandlica sintética circulante.
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Figura 4.54 — Velocidade na ponta da trinca comparada a linha de base ao ar

para a microestrutura CRTT em SESC a 0,5 Hz.

A seguir, é apresentado o aspecto topografico das superficies de fratura
para o aco APl X70 com microestrutura CRTT em ar e em SESC. A figura 4.55
revela a superficie de um CP testado em SESC sob condi¢des de fadiga, e em
destaque tem-se a superficie na regido de iniciacdo da trinca indicada pela seta
vermelha a qual ndo se observa a formagao de produto de corrosao, conforme
foi identificado na superficie de fratura da regido de iniciacdo da trinca para a
microestrutura CR. A figura 4.56 revela a superficie de fratura para a regiao II,
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a um nivel de AK ~ 40 MPa.m%?, em ambiente inerte, onde é possivel
identificar a presenca de estrias de fadiga, as quais sdo peculiares a essa
regido de propagacdao estavel da trinca e que so foram possiveis identificar em
maiores detalnes com maior ampliagdo de imagem eletrdnica. Trincas
secundérias e superficie deformada sdo também observados na superficie de
fratura da regido Il em ar. A figura 4.57 mostra a superficie de fratura para a
regido Il em SESC (AK ~ 40 MPa.m??), onde é possivel avaliar a presenca de
pouquissimas estrias de fadiga em relacédo a superficie fraturada em ar, mas o
aspecto de deformagédo permanece similar, assim como a presenca de trincas

secundarias.

i Lo

SElI 20k¥ WDImm SSS50

Figura 4.55 — Superficie de fratura na regido de iniciagdo da trinca apoés teste
de PTF em SESC, indicada pelo retangulo e seta vermelha. Nao
identificou-se a presenca de produto de corrosao.
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Figura 4.56 — Superficie de fratura na regido Il apés teste de PTF em ar para a
microestrutura CRTT. Estrias, deformacao e trincas secundarias

sdo observadas.

Figura 4.57 — Superficie de fratura na regido Il apos teste de PTF em SESC
para a microestrutura CRTT. Pouquissimas estrias, deformacao
e trincas secundérias sdo observadas.
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A tabela 4.6 resume as equacgdes de Paris-Erdogan para poder se definir
as taxas de propagacédo de trinca por fadiga, dependendo das condicbes de
microestrutura, ambiente e frequéncia utilizados nos testes explorados nesta
pesquisa. Nota-se que no ambiente etandlico, mudancas importantes ocorrem
nos valores das constantes C e m. Para a microestrutura CR, a 0,5 Hz,
observa-se que na presenca da solugdo etandlica circulante, o valor de C
diminui, porém, o valor de m aumenta. Ja a 0,25 Hz, maior tempo de exposicéo
ao ambiente etandlico, 2 (duas) regifes sdo avaliadas: (I) a curva apresenta
uma perturbacdo que desenvolve um patamar de desaceleracdo, onde m
diminui e C apresenta um sensivel aumento. (Il) regido de retomada de
aceleracdo da trinca em valores mais elevados de AK, onde C diminui e m
aumenta, ambos de forma muito significativa. Para a microestrutura CRTT em
contato com a solucao etandlica sintética circulante, a uma frequéncia de 0,5
Hz, os valores das constantes experimentais também sao alterados, de forma

que C diminui, enquanto que m aumenta.

Tabela 4.6 — Equacao de Paris-Erdogan para as microestruturas CR e CRTT

em SESC e em ar a diferentes frequéncias.

, . Frequéncia da/dN (mm/ciclo)
Microestrutura Ambiente (H2) [eq.. Paris-Erdogan]
Ar 10 1,02 x108 (AK)>8°
SESC 0.5 1,56 x107° (AK)34°
CR
SESC 0.25 () 3,8 x108 (AK)%55
SESC 0,25 (I 3,9 x1010 (AK)382
Ar 10 4 x107° (AK)321
CRTT

SESC 0,5 2 x10°10 (AK)3 9L
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Diante dos testes e analises realizados durante o desenvolvimento deste
estudo de doutorado, é possivel inferir que a microestrutura termicamente
tratada se mostra mais resistente em restringir trincas influenciadas pelo
ambiente etandlico em circulacdo do que a microestrutura como-recebida do
duto (microestrutura bandeada), de forma a assumir uma melhor performance
para atuar na mitigacdo de efeitos deletérios causados pelo mecanismo de
corrosdo-fadiga, assim como também na mitigacéo dos efeitos de corroséo sob
tensdo, conforme ja abordado anteriormente. No entanto, € sabido que a
incorporacdo de uma nova etapa no processo de fabricacdo acarretaria em
maiores custos para obtencdo do produto final, encarecendo assim o
componente. Deste modo, avaliacbes custo-beneficio se fariam necessarias
para se determinar a viabilidade de implementacdo dessa microestrutura, a
qual seria obtida por um estagio adicional de tratamento térmico dentro do
processo produtivo de chapas para dutos de aco APl X70, os quais séo

utilizados com a finalidade de transportar etanol combustivel.
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5 CONCLUSOES

Diante dos testes e andlises realizados para o desenvolvimento desta

pesquisa, sao feitas as seguintes consideracdes a respeito do aco API X70

exposto ao ambiente etandlico circulante:

X/
L X4

X/
L X4

A suscetibilidade a CST do aco APl X70 em ambiente etandlico é
comprovada quando o meio € colocado sob circulacdo, uma vez que os
estudos e pesquisas a respeito do tema, dispostos na literatura, relatam a
sensibilidade ao fendmeno com o etanol na condi¢céo de estagnacao.

A microestrutura CRTT é constituida basicamente por ferrita poligonal, em
maior proporgao, e por ferrita acicular, em menor quantidade, e apesar
das dificuldades de observagdo de bainita e martensita, € bem provavel
gue uma certa quantidade desses microconstituintes estejam presentes

na microestrutura.

O modo de carregamento influencia na suscetibilidade a CST em
ambiente etandlico circulante: sob carga constante, a microestrutura
como-recebida (bandeada) parece néo ter sensibilidade ao fenbmeno em
niveis de tensdo abaixo do limite de escoamento. Em carga constante
escalonada, tanto a microestrutura CR como a CRTT mostraram ser
suscetiveis a CST. Ja em condicdo de carregamento ciclico, CST se
mostrou na microestrutura CR a certos niveis de AK, porém a intensidade
do efeito depende da frequéncia ou tempo de exposicdo ao ambiente

etandlico sintético.

Os resultados dos testes de corrosdo por imersao sugerem que a
microestrutura CRTT apresenta maior resisténcia frente as interacdes
corrosivas com a solucdo etandlica sintética, o que pode também se
refletir numa maior eficiéncia da microestrutura quanto aos mecanismos
de CST e CF.



152

X/
°

X/
L X4

A microestrutura CRTT mostrou-se qualificada (embora tenha sido
observado uma reducdo do L.E) para restringir ou mitigar os efeitos
causados pela CST quando exposta a solucéo etandlica circulante, haja
vista 0 menor percentual de reducdo da deformacao plastica em relacdo a

microestrutura como-recebida do duto.

O efeito do ambiente etandlico circulante revelou alteracdo na regiao
inicial das curvas da/dN em SESC para a microestrutura CR, deslocando
a regido para maiores valores de AKim. A presenca do produto de
corrosdo trincado na superficie de fratura € um indicativo do surgimento
de forcas extras que contribuem para o fechamento de trinca, retardando

assim a iniciacdo da mesma.

CST ocorre em niveis de AK mais baixos das curvas da/dN obtidas em
SESC a 0,25 Hz, sugerindo que o fendmeno domina a propagacdo de
trinca nessa regido. Em niveis mais elevados de AK, o processo de fadiga
passa a governar o mecanismo de fratura, sendo que a aceleracdo da
trinca observada e o aspecto fragilizado da superficie de fratura sugerem

uma contribuicdo de corroséo-fadiga no processo de falha.

A propagacao de trinca se mostrou menos acelerada na microestrutura
CRTT em relacdo a microestrutura CR quando expostas em SESC sob
condicbes de carregamento ciclico. Portanto, a microestrutura
desenvolvida nesta pesquisa apresenta potencialidade para poder atuar
na mitigacdo de trincas influenciadas pelo ambiente etandlico em regime

de fadiga.
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SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

Analisar o efeito de corroséo sob tensdo e corrosao-fadiga em outros tipos
de microestruturas para o aco X70 em condicbes similares as utilizadas

nesta pesquisa.

Investigar os fatores ou elementos que permitem potencializar a
suscetibilidade a CST do aco X70 com microestrutura como-recebida

(bandeada) quando o ambiente etandlico € mantido em repouso. .

Executar testes de propagacdo de trinca por fadiga a frequéncias mais
baixas em relacéo as utilizadas neste trabalho, de modo a expor a trinca a
maiores tempos ao ambiente etanodlico e avaliar os efeitos sobre as taxas

de propagacéao de trinca.

Avaliar a influéncia da gasolina, adicionada como desnaturante na solucao
etandlica, em relacdo aos mecanismos de trinca influenciados pelo

ambiente estudados neste trabalho.

Simular condicéo de protecédo catddica no aco APl X70 a fim de avaliar os

efeitos de CST e corrosédo-fadiga em ambiente etandlico.
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