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RESUMO

Estruturas e componentes metalicos, quando expostos ao hidrogénio, podem
sofrer degradacdo por meio de um processo chamado fragilizagdo por
hidrogénio. Esse fendmeno ocorre quando o hidrogénio atdmico se difunde
para dentro do metal e se acumula em falhas microestruturais. Essa
deterioragdo induzida pelo hidrogénio nas propriedades do material pode
comprometer sua integridade levando a falhas prematuras. E importante que
se conheca essas limitacdes de modo a reduzir a probabilidade de falhas e
entender o desempenho do material quando em condigdes fragilizantes, uma
vez que nao existe uma abordagem analitica que permita predizer um arranjo
material + ambiente e indicar a sua reducdo de capacidade. Visando
preencher essa lacuna, diversos protocolos experimentais foram
desenvolvidos e padronizados para avaliar a suscetibilidade de um material
a fragilizacao por hidrogénio. Este trabalho visa realizar uma revisao critica
da literatura sobre o método de carregamento ou deslocamento estatico
incremental, abordando a evolugdo da metodologia ao longo do tempo, bem

como as adequacgdes que vém sendo realizadas.

Palavras-chave: Fragilizagao por hidrogénio, tenacidade a fratura, ASTM
E1681, ASTM F1624.

1. INTRODUGAO

Trincamento assistido pelo ambiente (Environmentally Assisted Cracking
- EAC) é um fenbmeno em que falhas ou fraturas ocorrem em materiais
quando sao expostos a condi¢des corrosivas a0 mesmo tempo em que estao

sujeitos a tensdes mecanicas. E assim denominado, pois as condigbes
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agressivas do ambiente contribuem para acelerar o processo de fratura sob
tensado. O trincamento assistido pelo meio abrange uma série de processos
e danos ao material sendo um deles a fragilizagdo por hidrogénio
(ANDERSON, 2005). Esse mecanismo de fragilizacdo causa diminui¢ao do
desempenho do material, manifestando-se na reducdo da ductilidade e
resisténcia a fratura, aumento da taxa de propagacao de trinca e inicio de
propagacao de trinca com valores de tensdo ou fator de intensidade de

tensdo (K) inferiores, chamados de ‘limiares’ (threshold): otH € KTH.

Uma vez que esses parametros sao conhecidos, torna-se possivel
prevenir o trincamento assistido pelo ambiente, reduzindo a possibilidade de
falha de equipamentos e os testes em laboratérios possuem grande
importancia uma vez que ndao ha uma abordagem analitica que permita
prever o comportamento do material em meio. Metodologias atuais
extrapolam resultados de testes experimentais de modo a prever o

desempenho estrutural a longo prazo (DIETZEL et al., 2011).

2. METODOLOGIAS PARA AVALIAGAO DE FRAGILIZAGAO POR
HIDROGENIO

De modo a representar diferentes abordagens e obter informagdes
relevantes, esses testes podem utilizar corpos de prova lisos ou pré-
trincados (Figura 1) e, a depender de suas caracteristicas eles podem ser

vistos como complementares entre si (SEDRIKS, 1990).

Corpos de prova lisos sdo mais simples, produzidos com menor
custo e em menor prazo, e sdo empregados com base na premissa de
que as estruturas nao possuem defeitos iniciais e podem operar por mais
de 90% de sua vida util antes de ocorrer uma falha. Na pratica, nenhuma
estrutura esta totalmente isenta de defeitos; portanto, testes com corpos
de prova lisos s&o usados principalmente para fins de avaliagao preliminar
e classificacdo de materiais em diferentes meios, sem que seja necessario

realizar testes mais complexos (DIETZEL et al., 2011).

Corpos de prova pré-trincados simulam a existéncia de defeitos
que acabam sendo introduzidos no material durante seu processo de

fabricagdo ou operagédo subsequente. A presenca desses defeitos pode

2214



ocasionar suscetibilidade a trincas assistidas pelo ambiente e testes com
esse tipo de corpo de prova tornam-se necessarios para evidenciar a
suscetibilidade, que a depender do sistema material/ambiente, pode nao
se mostrar evidente em testes utilizando corpos de prova lisos (DIETZEL
etal., 2011).

Figura 1 — Corpos de prova comummente utilizados em testes em meio:
(a) corpo de prova de tragao liso; (b) corpo de prova pré-trincado do tipo
DCB (double cantilever beam) carregado por parafusos; (c) corpo de
prova pré-trincado do tipo CT (compact tension). Adaptado de (DIETZEL
etal., 2011).

21. TESTE DE CARREGAMENTO/DESLOCAMENTO CONSTANTE

Esta metodologia foi consolidada em uma publicagdo de Henry
Uhlig em 1948 e, sua principal caracteristica € que a carga ou
deslocamento é mantido constante durante todo o teste. Esse
carregamento é realizado de maneira automatica ou através de uma

aplicacao de carga externa (UHLIG, 1948).

Posteriormente, o teste foi padronizado pela norma ASTM E1681,
com sua primeira edicdo publicada em 1995. Trata de um método de teste
utilizado para determinar o fator de intensidade de tenséo limiar para o
trincamento assistido por ambiente de materiais metalicos. De acordo com

a norma, essa metodologia envolve o teste de corpos de prova pre-
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trincados por fadiga que devem estar contidos dentro de uma cémara,
onde condigbes ambientais prescritas devem ser estabelecidas e

mantidas durante todo o ensaio.

Os corpos de prova devem ser carregados e mantidos sob
carregamento ou deslocamento constantes por um periodo prescrito,
durante o qual a falha por crescimento de trinca, levando a fratura pode
ou ndo ocorrer (ASTM INTERNATIONAL, 2020).

O fator de intensidade de tensao limiar para o trincamento assistido
por ambiente (Keac) e o fator de intensidade de tensao limite para o
trincamento assistido por ambiente em deformacéo plana (Kieac) séo
definidos como o maior valor do fator de intensidade de tensdo no qual
nem a falha nem o crescimento da trinca ocorrem. O fator de intensidade
de tensao (K) é calculado a partir de uma expressao baseada em analise
de tensao elastica linear (ASTM INTERNATIONAL, 2020).

Nesta metodologia, dois métodos de avaliagdo sao propostos:
carregamento constante e deslocamento constante. No método de
carregamento constante um dispositivo de peso morto € utilizado para
aplicar uma forga constante sobre o corpo de prova durante todo o teste.
Dessa forma, uma vez que a trinca cresce, o fator de intensidade de
tensdes (K) também cresce. Este método é adequado para determinar o
fator de intensidade de tensdo de trincamento assistido por ambiente
(Keac) em materiais metalicos. Ja nos testes de deslocamento constante,
€ imposto ao corpo de prova um dado deslocamento; assim, uma vez que
a trinca cresce, ocorre um alivio de K.. Este método é adequado para
determinar o fator de intensidade de tens&o limite para o trincamento
assistido por ambiente em deformacdo plana (Kieac) em materiais
metalicos (ASTM INTERNATIONAL, 2020).

Os mecanismos de trincamento assistido por ambiente sao
variados e complexos. A medi¢gao de um valor de Keac ou Kieac para uma
dada combinacdo de material e ambiente n&o oferece um bom
entendimento sobre o mecanismo de trincamento especifico que estava
operando ou dominante (ASTM INTERNATIONAL, 2020).
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Essa metodologia possui a vantagem de ter baixo custo, ser de facil
implementacao e possibilitar experimentos em larga escala de modo a
monitorar diversas condi¢cdes simultaneamente. No entanto, enfrenta
diversos desafios, sendo o principal deles a dispersao significativa
encontrada nos tempos de iniciagdo de trincas medidos, levando a uma
grande variacdo nas métricas de EAC. Esse obstaculo acaba sendo
agravado pela dificuldade de determinar o tempo exato da iniciagdo da
trinca uma vez que essa métrica € composta pelo tempo necessario para
a iniciacado da trinca como também pelo tempo necessario para a trinca
atingir um tamanho que permita haver sua detec¢do (DIETZEL et al.,
2011).

2.2. TESTE DE CARREGAMENTO/DESLOCAMENTOS
INCREMENTAL POR PATAMARES

Apesar da eficacia da metodologia de carregamento constante na
determinac&o dos valores do fator de intensidade de tensdes limiar (KtH),
€ importante destacar que no método de teste descrito pela ASTM E1681
sdo especificadas mais de 10000h (> um ano) para ago de baixa
resisténcia (< 1206 MPa) e 5000h para aco de alta resisténcia (> 1206
MPa), podendo utilizar de 12 a 14 corpos de prova e varias maquinas de
alta capacidade de carga, o que contribui com um elevado custo

associado ao teste.

Visando superar essas limitagdes, novas metodologias de testes
surgiram para facilitar a avaliagdo da suscetibilidade ao hidrogénio em
metais. A metodologia de teste de carregamento incremental por
patamares € uma opg¢ao para determinar com maior agilidade os efeitos

deletérios da interacdo do hidrogénio em acos.

A norma ASTM F1624, com sua primeira edicao publicada em
1996, fornece um método acelerado para medir a tensao limiar ou
intensidade de tensao limiar para o inicio do trincamento assistido pelo
ambiente em acos, sendo necessario cerca de uma semana e a utilizagao
de apenas uma maquina. Trata-se de uma carga sustentada de aumento

incremental combinada com um teste de taxa de deformacéo lenta, que
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permite que o hidrogénio se difunda e induza a trinca que se manifesta
como uma degradacao na resisténcia. Nesta metodologia € necessario a
utilizacdo de apenas trés corpos de prova para a determinac¢ao da carga
limiar (PtH). O primeiro corpo de prova é testado ao ar até a ruptura (ASTM
INTERNATIONAL, 2001) permitindo a determinagdo da carga de falha
rapida (Fast Fracture Strength — Prrs), que sera empregado para definir
os patamares dos testes incrementais nos outros corpos de prova. Acada
incremento, a intensidade da carga € monitorada. O crescimento

subcritico manifesta-se, assim, por uma queda na magnitude de carga.

E importante destacar que a metodologia descrita pela ASTM
F1624 pode apresentar limitagbes uma vez que o limite inferior do
intervalo de dureza contemplado pela norma é 33 HRC e a determinacao
da carga limite (PtH) esta relacionada a dureza do material. Além disso, a
determinacao da carga limite é baseada na inspecéo visual da curva carga
x tempo (Figura 2), o que pode trazer dificuldades dependendo da dureza

do material.

Figura 2 - Curvas carga x tempo tipicas para (1) o ensaio
convencional ao ar e (2) para o primeiro ensaio em meio. Adaptado de
(ASTM INTERNATIONAL, 2015).
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O perfil tipo A (convexo), representado na Figura 3, descreve o
comportamento tipico de queda de carga esperado quando ocorre o
trincamento induzido pela fragilizagdo por hidrogénio. No entanto, as
tensbes localizadas a frente da trinca estdo acima do limite de
escoamento do material. Em acos de menor resisténcia, essas tensoes
causam deformacao plastica significativa, seguida de relaxacédo a
temperatura ambiente, o que pode resultar em quedas de carga no grafico
que nao correspondem necessariamente ao valor da carga limiar. Embora
0 crescimento da trinca devido a fragilizagdo por hidrogénio apresente
uma aceleragdo da taxa (perfil convexo), a relaxagdo associada ao
escoamento ou a fluéncia exibe um comportamento oposto, com uma
desaceleragao da taxa de queda (perfil cdbncavo), conforme ilustrado na
Figura 3 — Tipo B. Em alguns casos, a trinca pode iniciar e se propagar
apo6s um periodo de estabilizagao da carga. Nesses cenarios, a curva de
carga pode adotar uma forma sigmoidal, com uma queda inicial devido ao
relaxamento, seguida de propagacgao subcritica da trinca (Figura 3 — Tipo
C). Acarga de inicio da trinca (Pi) € entdo definida no ponto de inflexdo da
curva (ASTM INTERNATIONAL, 2015).

Figura 3 - Perfis de queda de carga para o ensaio incremental por
patamares (Incremental Step Loading — ISL) Pi é a carga para a iniciagao
da trinca e Pt a carga limite. Adaptado de (ASTM INTERNATIONAL,
2015).
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Um estudo realizado por LI et al. apresentou algumas limitagdes da
metodologia ASTM F1624 quando empregada em materiais com dureza
fora do intervalo recomendado. No estudo, que avaliou um ago de baixa
liga submetido a ambientes submarinos utilizando o método de
carregamento incremental por patamares, nao foi possivel identificar o
degrau correspondente ao inicio da propagacéao subcritica da trinca com
base no perfil de queda de carga. A Figura 4 ilustra o resultado obtido, que
se assemelha ao perfil tipo B. O perfil apresentado € semelhante ao tipo
B (Figura 4), porém os valores de Pi e PtH ndo podem ser determinados
(LI et al., 2020).

Figura 4 - Perfil de carregamento obtido em analise experimental
de um acgo baixa liga fora dos limites de dureza estabelecidos pela norma
ASTM F1624. Adaptado de (LI et al., 2020)
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Para superar essas limitagdes, pesquisadores tém investigado a
analise da taxa de crescimento de trinca (da/dt) em materiais expostos a
carregamentos em ambientes contendo hidrogénio. Essa abordagem é
adotada porque a taxa de crescimento de trincas se mostrou um
parametro essencial para a avaliagao do desempenho dos materiais, visto

que reflete diretamente a interagcdo entre o hidrogénio e o material na

2220



regido da ponta da trinca sob carregamento (AMAYA; ONESUBSEA,
2015).

Dessa forma, abordagens que estabelecem correlagbes entre o
fator de intensidade de tensdes (K) e a taxa de crescimento de trincas
(da/dt) vém sendo empregadas, permitindo assim que o KrtH seja
determinado a partir de um valor especifico de da/dt. Por meio desse
método, é possivel deduzir o valor de Kti ao conduzir o ensaio
repetidamente para diferentes valores de K (JOHNSON, 2018; THODLA;
HOLTAM; SARASWAT, 2020).

Alguns estudos tentaram superar essas limitagdes desenvolvendo
meétodos que identificam a carga limiar por meio de calculos numéricos.
SOUZA et al. desenvolveram um método para identificar o P14 com base
na variagao relativa da queda de carga entre a queda de carga real da
etapa e a média das etapas anteriores durante o teste ISL (SOUZA et al.,
2021). KERNION et al. identificaram a magnitude limite de tensdo de
diferentes ligas de Ni comparando a queda de carga de amostras n&o
expostas ao hidrogénio com a queda de carga das amostras expostas ao
hidrogénio (KERNION et al., 2021). DAS et al. desenvolveram um modelo
através de calculo de elementos finitos considerando a difusdo de
hidrogénio acoplada a tensao para identificar o ponto de inicio de trinca
em acos testados por meio da metodologia ISL (DAS et al., 2020)

Alguns autores, ao ensaiar materiais abaixo do limite de dureza
estabelecido em norma, mantiveram a metodologia conforme ASTM
F1624, mas de forma a garantir condigdes suficientemente
conservadoras, alteraram alguns parametros de teste. E o caso de
(FERREIRA, 2017), que utilizou 12 horas em cada um dos 20 patamares
e determinou a carga limiar estavel como sendo 5% da carga limiar
anterior. J& (SOUZA, 2022) utilizou 48 horas em cada patamar, e a
avaliacao do crescimento de trinca foi realizada pelo controle da taxa de

crescimento de trinca e ndo pelo perfil de carregamento.
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METHODOLOGIES FOR ASSESSING HYDROGEN EMBRITTLEMENT
SUSCEPTIBILITY IN STEEL: A LITERATURE REVIEW

ABSTRACT

Hydrogen embrittlement (HE) is a degradation process that occurs when
metallic structures and components are exposed to hydrogen. This
phenomenon happens when atomic hydrogen diffuses into the metal and
accumulates at microstructural defects. The hydrogen-induced deterioration
of the material's properties can compromise its integrity, leading to premature
failures. It is crucial to understand these limitations to reduce the likelihood of
failures and to comprehend the material's performance under emobirittling
conditions, especially since no analytical approach currently exists to predict
the effects of material-environment interactions or to indicate capacity
reductions. To address this gap, various experimental protocols have been
developed and standardized to assess a material's susceptibility to hydrogen
embrittlement. This work aims to provide a critical review of the literature on
the incremental static loading or displacement method, discussing the
evolution of this methodology over time as well as the adjustments that have

been made.

Keywords: Hydrogen embrittlement, fracture toughness, ASTM E1681,
ASTM F1624.
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