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6. RESULTADOS

Considerando que esta tese é parte integrante de um projeto de pesquisa
mais amplo que visa caracterizar o aco API 5L X80 quanto a sua aplicabilidade,
neste capitulo serdo apresentados alguns resultados obtidos em pesquisas
anteriores, € que sao necessdrios a posterior discussdo, e os resultados obtidos nos
ensaios de laboratério, medidas eletroquimicas, titulacdes e medidas
potenciométricas, caracterizacdo fractogréafica e andlise de camadas de produtos
de corrosdo, necessdrios para o cumprimento dos objetivos propostos nesta
pesquisa. O principal objetivo deste trabalho € estudar a resisténcia a corrosio sob
tensdo e susceptibilidade a fragilizacdo pelo hidrogénio em ambientes
caracterizados pela presenca de H,S, em soldas circunferenciais de tubo API 5L

X80.

6.1. PROPRIEDADES MECANICAS

6.1.1. Ensaios de Tracao

Nas tabelas 17 e 18, sdo apresentados os dados obtidos dos ensaios de tragdo
para o metal base e os dados fornecidos pelo fabricante dos consumiveis

utilizados, respectivamente.

Tabela 17. Propriedades Mecénicas do Metal de Base

LE; | LE, | LRy | LR, (A/ED)(AI/Ei)]
Tubo (MPa) | (MPa) | (MPa) |(MPa)| CELR)T (LE/LR) 0 V7 gy
X80 - A 644 | 541 | 700 | 683 | 092 | 079 | 23 | 265
X80 - B 602 | 542 | 682 | 663 | 088 | 081 | 309 | 27.1
X56 - C 456 | 440 | 557 | 547 | 082 | 080 | 304 | 34
X80- APISL | 552690 | 621-827 093 Max. 2% Blong.

X56 _APISL | 386544 490758 | o 25% Elog. Min.



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0511137/CA


PUC-RiIo - Certifica¢éo Digital N° 0511137/CA

Tabela 18. Propriedades Mecénicas dos Consumiveis
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Regido Consumivel | LE (MPa) |LR (MPa) A"’“f%‘;‘e““’
Raiz E6010 483 581 25
Passe Quente E8010-P1 524 641 24
Acabamento | E10ITIGMHS 724 765 21

Tabela 19. Valores médios dos ensaios de tragao das juntas soldadas.

LEr LRy _—

Junta (MPa) (MPa) (LE/LR)1 (Ai/Ei)r (%) [Local Ruptura
X80 - 1 601 655 0.92 223 Fora da Solda
X80 -2 486 564 0.86 23.6 Fora da Solda
X80-3 611 670 0,91 -— Fora da Solda
X80 -4 633 633 0.92 Fora da Solda

X80 - API5L| 552-690 | 621-827 0.93 Max. 21(71"\4];:111"“3 Fora da Solda
X56 — API5L| 386-544 | 490-758 | --- = 0/1"\4]?111"“% Fora da Solda

“ Ainda que as Normas nio especifiquem um LE para juntas soldadas, LE das juntas foram calculados considerando os

mesmos critérios para os cdlculos dos LE dos metais base.

Na tabela 19, s@o apresentados os valores médios dos resultados obtidos dos

ensaios de tracdo das juntas soldadas pelos 4 diferentes processos. Todos os

corpos de prova fraturaram no material de base, fora da junta soldada. A junta

X80-1, embora nao rompendo na solda, apresentou defeitos como apresentado na

figura 64. Os corpos de prova dos outros processos de solda (X80-2, X80-3 e

X80-4), ensaiados a tracdo ndo apresentaram defeitos na solda.

Figura 64. Defeito de solda apresentado nos ensaios de tragao da junta X80-1
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Na figura 65 € apresentada a comparagdo dos resultados obtidos para a junta
X80-1 (eletrodo revestido) e os materiais bases dos tubos X80-A e X80-B. Pode-
se observar, que quase todos os valores dos limites de escoamento e resisténcia se
encontram acima dos valores minimos especificados pela norma API 5L (LE =
552, LR = 621 MPa), exceto os valores médios dos limites de escoamento e
resisténcia, calculados para os corpos de prova longitudinais dos materiais bases,
0s quais estiveram aproximadamente 2% abaixo do especificado, como deve-se
esperar uma vez que a direcdo de aplicacdo de tensdo € paralela a direcdo de

laminacao.
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Figura 65. Comparacéo dos valores de resisténcia a tragao obtidos para o processo com
ER, junta X80-1 e os materiais base X80-A e X80-B.

A figura 66 mostra os resultados obtidos nos ensaios de tracio para a junta
soldada dissimilar X56/X80-A obtida com eletrodo revestido comparado com o
metal base (MB) X56. Pode-se observar que os valores obtidos para os limites de
escoamento (LE) e para os limites de resisténcia (LR), nos ensaios de tracdo para
o metal base X56, estiveram acima dos valores minimos exigidos pela norma API

SL (LE =386, LR =490 MPa).
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Figura 66. Comparacéo dos resultados obtidos para o processo com ER (Junta
dissimilar) X80-2 e MB X56 (na diregao transversal e longitudinal a dire¢éo de

laminagao).

Os corpos de prova do processo de solda X80-2 fraturaram no material
menos resistente, ou seja, X56, apresentando também valores acima dos valores
obtidos para o MB. Este resultado concorda com o especificado na norma API 5L,
para juntas soldadas, a qual diz que as juntas soldadas deverao fraturar em valores

iguais ou superiores ao material base.

6.1.2. Ensaios de Microdureza

A tabela 20 apresenta o valor médio dos dados obtidos nos ensaios de

microdureza HV10.

Pode ser observado que ndo existe uma tendéncia clara no comportamento
da microdureza, na regido do MS, ocorre aumento de microdureza, possivelmente
provocada por um processo de precipitagdo fina e sua redugcdo pode estar
associado ao processo de coalescimento dos precipitados ""). Observa-se tambem
que existe maior variacdo do valor de microdureza no MS, isto pode ser
conseqiiéncia da microestrutura heterogénea, devido aos multiplos passes e os

diferentes consumiveis utilizados nos procedimentos.

L)

L)
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Tabela 20. Média dos valores de microdureza Vickers obtidos para as diferentes juntas

. ZTA ZTA
Junta ElXO MB (Direita) MS (Esquerda) MB
Superior 233 2453 | 2495 | 229,8 230
X80-1 Centro --- 228,5 235 234 ---
Inferior 235 2338 226 220,25 234
Superior 197 201,5 | 2575 | 236,8 251
X80-2 Centro --- 193,5 233 229 ---
Inferior 198 201,3 | 212,3 220 237,5
Superior 247,5 | 231,8 | 2533 | 226,8 | 2335
X80-3 Centro 239 240,5 2275
Inferior 2415 | 220,25 | 226,5 2325 251
Superior 2525 | 241,3 | 274,5 256,8 251
X80-4 Centro 242 257,5 236,5
Inferior 2425 | 242,5 | 249,5 237,5 | 255.5

a norma de avaliacio API 1104 !

6.1.3. Ensaios de Dobramento Lateral

Os resultados dos ensaios de dobramento lateral foram satisfatérios segundo

82]

, sendo encontradas descontinuidades menores

a 1/8 de polegada ou 3 mm. Na Tabela 21 s@o apresentados os valores percentuais
dos corpos de prova que apresentaram descontinuidade. Esta tabela ¢é
complementada com o tipo e a média das dimensdes das descontinuidades, sendo
que as porosidades ndo podem ser maiores que 1/16” (1,6 mm) e as Inclusdes de

escoria ndo podem medir mais de 1/8” (3 mm) em comprimento, segundo a

norma.

Tabela 21. Resumo dos resultados obtidos nos ensaios de dobramento lateral.

. Tipo de Média das dimensoes das
JUNTA % CP com descontinuidade descontinuidade descontinuidades
50 % .
. Porosidade Poros <1,6 mm.
X80-1| (4 de 8 Cps ensaiados apresentaram Falta de fusdo Falta de fusdo < 0,52 mm
descontinuidade < 3 mm.)
62,5% Porosidade Poros < 1,6 mm.
X80-2 | (5 de 8 Cps ensaiados apresentaram | Inclusdo de escéria | Inclusdo de escoria < 0,21 mm.
descontinuidade < 3 mm.) Falta de fusdo Falta de fusdo < 0,9 mm.
25% Porosidade Poros < 0,05 mm.
X80-3 | (2 de 8 Cps ensaiados apresentaram Inclusio d L. Inclusdo de escéria < 3 mm.
.. nclusdo de escoria
descontinuidade < 3 mm.)
62,5%
X80-4 (4 de 8 Cps ensaiados apresentaram Porosidade Porosidade < 0,05 mm.
descontinuidade < 3 mm. e 1 Cp com| Inclusdo de escéria Inclusdo de escéria < 1 mm.
descontinuidade > 3mm.)
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6.2.DETERMINACAO DA CONCENTRACAO DE H,S EM MEIOS
CORROSIVOS COM TIOSSULFATO E SOLUCAO NACE.

Nos ensaios feitos com solug@o de tiossulfato ao submergir o material
metdlico no meio, a reacdo é quase imediata. Observa-se na figura 67 (a) (0 h) o
inicio de um ataque diferenciado na junta soldada se comparada com o material de
base. Apds 5 horas de ensaio, figura 67 (b), a superficie do corpo de prova muda
de brilhante para cor preta, apresentando a formacao de bolhas na sua superficie,
indicando a ocorréncia da reacdo de formacdo de H,S junto com a reducdo de

hidrogénio.

() (b)

Figura 67. Aspecto visual do corpo de prova (a) 0 Horas de ensaio (b) depois de 5 horas

de ensaio.

Decorridas 30 horas de ensaio, figura 68, o corpo de prova é retirado do
meio e seco com ar quente. A camada de produtos de corrosdo formada
(provavelmente sulfetos) é detectdvel por avaliagdo visual. Em todos os casos, a
camada formada apresenta coloracdo preta aderente aos dedos, € em menor escala

ao metal, com espessura heterogé€nea e porosa.
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(a) (b)

Figura 68. Condigao dos corpos de prova (a) depois de 30 horas de ensaio. (b) depois de
45 horas de ensaio. Avaliagao da camada de produtos de corrosao formada.

Ap6s lavar o corpo de prova pode-se observar figura 69, a presenca de um
ataque diferencial nas regides da linha de fusdo e na ZTA da junta soldada e nos
extremos angulares do material base. A camada remanescente foi retirada
mediante decapagem com solucdo de Clarck. Pode-se observar, na figura 70, que

ainda persiste o ataque seletivo nestas zonas mesmo apds a decapagem.

Figura 69. Condigao dos corpos de prova depois de tirar a camada de produtos de

COrrosao.

Ataque preferencial nos raios de concordancia do material base Ataque preferencial na linha de fusdo e ZTA

Figura 70. Condigao do corpo de prova depois do decapagem.
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Na figura 71 se observa por microscopia eletronica de varredura as
superficies corroidas de alguns dos corpos de prova ensaiados nesta etapa. Pode-
se constatar pontos de corrosdo localizada ou cavidades consecutivas formadas na
superficie do corpo de prova nas zonas antes mencionadas (figura 70), formando
uma seqiiéncia de pites alinhados, a qual € um tipo de corrosdo comumente

apresentada em sistemas contendo NaCl juntamente com H»S.

| 2mm

(a) (b)

Figura 71. Imagem do MEV (25x), (a) Zonas atacada preferencialmente no ensaio com
pH=3.4 e 10-° mol de tiossulfato de sodio. (b) Zona atacada preferencialmente no ensaio
com pH=4.4 e 10 mol de tiossulfato.

Figura 72. Imagem da cavidade (pite) e o espectro obtido no interior desta cavidade.
Ensaio com pH= 3,4 e 10-3 mol de tiossulfato. 500x.
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Andlise por energia dispersiva EDS foi realizada nas zonas que continham
pites (figura 72), e zonas onde ainda se tinha camada remanescente de produtos de

corrosao (figura 73) e no material base (figura 74).

A presenca do Cl no espectro EDS da figura 72, explica a corrosdo
localizada nesta regidao do corpo de prova, uma vez que acdo deste fon pode ser
responsavel de quebra da camada de produtos de corrosdo, expondo o metal ao

processo corrosivo e gerando uma 4rea anddica e positivamente carregada.

Nesta regido anddica, o ferro sofre oxidacdo de acordo com a reacdo (1).
O processo anddico vai ocasionar a migracao de fons cloreto (Cl) para dentro do
“pite” positivamente carregado, ja que estes ions apresentam grande mobilidade e
carga negativa. Como conseqiiéncia, ocorrerd a formacgao do sal, FeCl,. Este sal
sofre hidrélise, gerando dcido cloridrico, HCIl (de acordo com a reacdo (2)). O
aumento da concentracdo de fons H acelera o processo corrosivo (reacdes 3 , 4 e
5), pois haverd um ataque do material metdlico pelo HCI formado, ocasionando

também um decréscimo do pH.
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Figura 73. Imagem de produto de corros@o depositado em um pite e o espectro obtido
neste ponto. Ensaio com pH= 3,4 e 10 mol de tiossulfato. 200x.
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Figura 74. Imagem da superficie corroida e o espectro obtido na superficie sem dano.
Ensaio com pH= 3,4 e 10”® mol de tiossulfato. 200x.

O espectro obtido na imagem 73 mostra a presenca de enxofre (S), e
oxigénio (O), indicando a formac¢do de algum tipo de sulfeto e 6xido de ferro. A

EDS da figura 74 mostra apenas a presenga de alguns elementos do metal de base.

As amostras de solugdo obtidas nos diferentes tempos de ensaio foram
analisadas pelo método colorimétrico de azul de metileno no laboratério de
Biocorrosdo da PUC - Rio, de acordo com as especifica¢des da norma N-1802 %!
da PETROBRAS. Os resultados obtidos para as solucdes de tiossulfato sdo
registrados na tabela 22 e comparados na figura 75. Os resultados do método
colorimétrico de azul de metileno e de titulagdo potenciométrica (de acordo com a
Norma N-2458 ¥ da Petrobras), para as solu¢des NACE sao apresentados na

tabela 23 e na figura 76.
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Tabela 22. Resultados obtidos da determinagao de H,S pela técnica colorimétrica de

azul de metileno para solugdes com Tiossulfato.

Condic¢oes de Ensaio Tempo (h) H,S (ppm)
0 0
0.5 11.87
X80-01 5 20.62
_ pH=34 10 6.07
9 Tiossulfato = 10-3 mol .
20 23.83
30 6.20
0 0
0.5 7.88
X80-01 5 19.20
pH=44 10 3.76
% Tiossulfato = 10-3 mol 20 21.52
30 8.91
45 31.43
0 0
0.5 20.23
X80-01 5 30.91
pH=34 10 5.17
% Tiossulfato = 10-4 mol 20 26.78
30 7.75
45 22.68
0 0
0.5 9.81
Material Base 5 32.97
pH=34 10 9.03
% Tiossulfato= 10-3 mol 20 2975
30 6.075
45 63.35
70
60
— B0
g
a 40
t:;:n“ 30 S =
= 20 N -
10 W Lo \\ L~
CI T T T - T T T
0 0.5 5 10 20 30 45
Tempo (Horas)
—ae— Junta XB0-1 pH:3.4 %Tio: 10-3 maol —m— Junta X80-1 pH4.4 %Tie: 10-3 mol
Junta *50-1 pH3.4 %Tio: 10-4 maol Metal Base X80 pH:3.4 %Tioc 10-3 mol

Figura 75. Gréfico comparativo da concentragdo de H,S em meios corrosivos com

diferente pH e diferentes quantidades de tiossulfato.
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Tabela 23. Resultados obtidos da determinacdo de H.S pelo Método colorimétrico de

azul de metileno e o Método potenciométrico, para solugées NACE.

Tempo (horas)

Condicoes de Ensaio Tempo | H>S (ppm)
0 0
2,2 228,1
Método colorimétrico com azul de metileno 6 1095
pH=34 10 888,6
Razdo de vazdo de H,S rdpida 14 872
18 1112,6
24 1137,9
720 1304,8
0 0
2,2 933
Método potenciométrico 6 2560
pH=34 10 2666,7
Razdo de vazdo de H,S rdpida 14 2240
18 2133,3
24 2533
0 0
2,2 89,81
Método colorimétrico com azul de metileno 6 952,8
pH = 4.4 10 1003,5
Razio de vazao de H,S lenta 14 874.5
18 1282,1
24 1196,4
720 1286,3
0 0
2,2 426,7
Método potenciométrico 6 1386,7
pH=4/4 10 2400
Razdo de vazdo de H,S lenta 14 2186
18 1866,7
24 2666,6
3000
2500
E 2000
a
w 1500
™ -
::?‘ 1000 /_ e e — =
500 /.//
(0 = T T T T T
0 5 10 15 20 25 30

—— Col. Azul de Metileno pH=3 4 Borbulho rapido —=— Col. Azul de Metileno pH=4.4 Borbulho lento.

Potenciometria pH=3.4 Borbulho rapido Potenciometria pH=4.4 Borbulho lento.

Figura 76. Gréfico comparativo da concentragdo de H,S medido por dos diferentes

técnicas em meios corrosivos NACE com diferente pH e diferentes razdes de vazao.



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0511137/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 0511137/CA

148

Na figura 75 pode-se observar que a concentragdo de H,S aumenta durante
as primeiras 5 horas de ensaio, apds 10 horas a concentragdo de H,S € reduzida
quase uma ordem de magnitude, decorridas 20 horas aumenta e apds 30 horas
volta a reduzir, e aumenta novamente apds 45 horas. Este comportamento pode
ser atribuido 4 disponibilidade da superficie de reacdo do material para interagir

com a solucdo.

Como neste tipo de meio corrosivo com tiossulfato, o H,S é produzido na
superficie do metal, pela interacdo do meio com o material, a medida que a reagdo
ocorre vai-se formando uma camada de produtos de corrosio, que em um tempo
determinado, pode converter-se em uma camada protetora. Porém, a camada de
produtos de corrosdo tende a ser porosa, quebradiga e a se diluir em fun¢do do
efeito da diluicao do 4cido, Portanto, algumas zonas, onde a camada se apresenta
quebrada ou enfraquecida, tornam-se locais disponiveis para reagir com o meio e
aumentar, novamente, a producdo de H,S no sistema. A camada diminui a cinética
de reacdo do meio com o material, e, portanto, a cinética de producdo de H,S do

sistema.

Na figura 76, observa-se resultados diferentes obtidos pela técnica de
titulacdo potenciométrica comparados com os resultados da técnica de
colorimetria de azul de metileno. Embora os dois métodos indiquem a mesma
tendéncia do comportamento do H»S na solucio, os valores obtidos de teor de H»S
nas solugdes para os ensaios NACE sdo maiores, indicando que a técnica de
titulacdo potenciométrica seria a mais certa a aplicar, devido a que este método se
aplica a dguas com H,S e enxofre mercaptidico a partir de 1mg/ L, expresso como
enxofre. Para valores abaixo desse limite, esta técnica ndo ¢ eficiente, sendo

aplicdvel o método colorimétrico de azul de metileno.

Pode-se também ver na figura 76, que nas primeiras horas de ensaio (10
horas), quando o sistema ainda ndo se encontra saturado de H,S, a quantidade de
H,S dissolvido na solucdo € maior para o pH de 3,4 e razdo de vazdo rdpida
quando comparada com o sistema com pH de 4,4 e razdo de vazao lenta. Depois
de 15 horas de vazdo do gis na solucfo, observa-se uma tendéncia do teor de H,S

dissolvido na solucdo a se estabilizar e permanecer constante, e obtiveram—se
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resultados quase similares para os diferentes pH e as diferentes razdes de vazio.
Este comportamento poderia estar ocorrendo porque com certa concentracdo de
H,S o sistema se satura e ndo consegue dissolver mais H,S gasoso na solugio,
quando o sistema atinge este valor de H,S, o pH e a razdo de vazdo ndo tem uma

influéncia significativa.
6.3.CURVAS DE POLARIZACAO

As figuras 77, 78, 79, 80 apresentam as curvas de polariza¢do catédica em
regime potenciostitico, dos metais de base X80-B e X56-C e das quatro juntas
soldadas, nas solucdes utilizadas em ensaios BTD, apresentadas na tabela 12.
Pode-se observar que as curvas de polarizacdo dos diferentes materiais (metal
base e juntas soldadas) submersos no mesmo meio, ndo apresentam variagdes
significativas sendo muito similares. Este resultado decorre do fato destes
materiais serem enquadrados na mesma categoria, se vistos do ponto de vista
exclusivo da corrosdo, pois nenhum deles contém algum elemento em sua
composi¢do, adicionado com o objetivo especifico de conferir uma maior
resisténcia a corrosdo. Este comportamento se manteve em todos os ensaios, para
os diferentes meios (excetuando o X56 na solugdo 3), indicando que o
comportamento médio estaciondrio da interface metal-eletrélito, traduzido por

essas curvas, nao sofreu nenhuma variagao significante.
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Curvas Catodicas Solugao 10 mol de Tiossulfato pH=3.4
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Figura 77. Curvas de Polarizagdo Catodica na Solugao 1.
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Curvas Catodicas Solugao 10° mol de Tiossulfato pH=4.4
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Figura 78. Curvas de Polarizagdo Catddica na Solugao 2.
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Curvas Catédicas Solugéo 10 mol de Tiossulfato pH=34
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Figura 79. Curvas de Polarizagdo Catodica na Solugao 3.

Curvas Catoddicas Solugdo 10* mol de Tiossulfato pH=4.4
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Figura 80. Curvas de Polarizagao na Solugao 4.

Em todos os meios ensaiados, o comportamento das curvas catddicas
apresenta um desvio (Corrente limite) da relacdo linear potencial com densidade

de corrente, na solug@o 1 e 3 na faixa de -0,75 a-1,1 V e solucdo 2 e 4 na faixa de
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-0,78 a-1,0 V, sendo assim o processo desenvolvendo-se na polarizacdo catédica

independente do potencial nestas faixas.

02 Curvas Anddicas Solugéo 10" mol de Toissulfato pH=3.4

0,3

04

0,5

Potencial (V)

0,6

0,7

08
0,0000001  0,000001 0,00001 0,0001 0,001 0,01 01
Log | (Alcm?)
——MB X56- MB X80 Junta X80-1 —— Junta X80-2 —s— Junta X80-3 —— Junta X80-4

Figura 81. Curvas de Polarizagdo anédica na Solugao 1.

Curvas Anddicas Solugdo 10" mol de Tiossulfato pH =44
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Figura 82. Curvas de Polarizagao anédica na Solugao 2.

Nas figuras 81 a 84 podem ser observadas curvas de polarizacdo anddica,

com resultados similares para os metais base e juntas soldadas, todos os ensaios
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apresentaram comportamento de dissolug@o ativa. Observa-se um deslocamento

para a esquerda, dos valores de densidade de corrente obtidos para todos os

materiais na solu¢do 4, indicando diminui¢do da corrente e conseqiientemente

menor velocidade de corrosdo, caracterizado por pH menos dcido e concentragdo

de tiossulfato menor, quando comparado com os outros meios.

Curvas Anddicas Solugao 10 mol de Tiossulfato pH=34
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—+— MB X56 MB X80 Junta X80-1 —— Junta X80-2 —— Junta X80-3 —s— Junta X804

Figura 83. Curvas de Polarizagao anédica na Solugao 3.

Curvas Anddicas Solugao 10" mol de Tiossulfato pH=4 .4
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Figura 84. Curvas de Polarizagao anédica na Solugao 4.
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Na figura 85 estdo apresentadas superficies dos corpos de prova utilizados
nos testes eletroquimicos. Pode-se observar um ataque preferencial nas linhas de
fusdo e na ZTA das juntas soldadas, similar resultado foi obtido para os corpos de
prova utilizados na caracterizacdo de meios utilizados na primeira etapa. Para a
junta X80-2 de materiais dissimilares (X80-A e X56-C) figura 85 (b), pode ser
observada diferenca no ataque em cada um dos extremos da junta. A aparéncia da
camada formada é descontinua e de cor preto misturada com marrom, de facil

remocao.

(d)

Figura 85. Superficies dos Cps para ensaios eletroquimicos. (a) Superficie da junta X80-

1 apbs ensaio. (b) Superficie junta X80-2 apds ensaio. (c) Superficie da junta X80-3 apds
ensaio. (d) Superficie d Junta X80-4 apds ensaio.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0511137/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 0511137/CA

6.4. ENSAIOS BTD

155

Os ensaios BTD foram inicialmente realizados ao ar, tanto para o metal de

base como para as juntas soldadas de modo a obter uma base de compara¢do com

aqueles realizados em solu¢@o. A reprodutibilidade de resultados no ar quanto em

solugdo, foi muito boa, como pode ser observada nos graficos representativos das

curvas tensdo-deformacao nas figuras 86 a 91. Cada grafico apresenta duas curvas

obtidas para dois corpos de prova do mesmo material ensaiados nas mesmas

condigdes.
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Figura 86. Curva Tensao- Deformagao Metal de
Base X80 no Ar.
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Figura 87. Curva Tensao-Deformagao Metal de
Base X56 no Ar
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Figura 88. Curva tens@o-Deformacéo Junta X80-1
em solugao 1.

Figura 89. Curva Tensao-Deformagéao Junta X80-2
em solugao 2.
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Para proporcionar uma melhor visualiza¢do dos resultados obtidos em cada

uma das condicdes ensaiadas, nas figuras devorante serd apresentada apenas uma

curva representativa dos ensaios (ao ar e em solucdo), uma vez que ja foi

mencionada e apresentada a boa reprodutibilidade dos resultados.

As figuras 92, 93, 94 e 95, mostram as Curvas Tensdo-Deformacdo obtidas

nos diferentes ensaios realizados, em diferentes meios para cada junta.

Tensao (MPa)

700
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T
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Deformacao (%)

—— MB X80 Ar
Junta X80-1 Sol 2

—=— Junta X80-1 Ar
—— Junta X80-1 Sol 3

Junta X80-1 Sol 1
—— Junta X80-1 Sol 4

Figura 92. Curvas Tensado-Deformagao para a junta soldada X80-1 em todos os meios

ensaiados, mostrando as superficies de fratura obtidas.
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Tensao (MPa)
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0 _12
Deformagao (%)

22

—+—MB X56 Ar —=—MB X80 Ar Junta X80-2 Ar
——Junta X80-2 Sol2 —s—Junta X80-2 Sol3 —— Junta X80-2 Sol 4

Junta X80-2 Sol 1

Figura 93. Curvas Tensao-deformagdo para a junta soldada X80-2 nas diferentes

solucdes, com as superficies de fratura obtidas de cada ensaio.
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Figura 94. Curvas Tensao-deformagdo para a junta soldada X80-3 nas diferentes

solucdes de ensaio.
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Tensao (MPa)
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—— VB X80 Ar —=— Junta X804 Ar Junta X80-4 Sol 1
Junta X80-4 Sol 2 —#— Junta X804 Sol 3 —— Junta X80-4 Sol 4

Figura 95. Curvas Tensao-deformagao para a junta soldada X80-4 em todas as solugdes
de ensaio BTD.

72,2% dos corpos de prova nas diferentes condicdes ensaiadas em solucao
de tiossulfato de sédio, apresentaram considerdvel perda de ductilidade quando
comparados com os ensaios ao ar. Pode ser observado nas figuras 92 a 95 que os
ensaios ao ar apresentam maior valor de deformacao (valor médio da percentagem
de deformacio ao ar = 16,4%) e menor valor de tensao de ruptura (valor médio =
280 MPa), em comparagdo com os ensaios em solucdo (valor médio da
percentagem de deformagdo = 12,07% e média da tensdo de ruptura = 344 MPa) ,

confirmando a perda de ductilidade dos ensaios em solucio.

Nas figuras 92 a 95 pode-se observar que niao houve uma alteracio
significante do limite de escoamento, e quase todas as curvas em solugdo
acompanham as curvas de ensaios ao ar, até o ponto de ruptura correspondente a
cada ensaio. Na figura 90, pode-se observar que os corpos de prova da junta X80-
2 (dissimilar) ndo apresentaram um limite de escoamento definido; na solug¢do 2 a
curva obtida foi bem préxima a curva obtida para o metal de base X80 ao ar. Nas
outras solugdes o limite de escoamento foi bem mais baixo, embora sempre

estivessem acima do limite de escoamento do metal de base X56 ao ar. Este
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comportamento indica uma contribuicdo nas propriedades mecanicas do metal de
solda e metal de base X80 na junta soldada, j4 que em vdrios testes as fraturas
ocorreram no metal de base X56, porém todas as curvas obtidas nestes testes
apresentaram limites de escoamento maiores quando comparados com o limite de

escoamento do metal base X56 ao ar.

A susceptibilidade dos materiais ensaiados em BTD pode ser avaliada de
acordo com a equacdo (12) :

RRA= RA,/RA, (12)

Onde RA; sdo os valores de reducdo de drea obtidos em meio agressivo e

RA> os valores obtidos no ensaios ao ar, de acordo com a equagao:

RA = (4rea inicial - drea final) / area inicial (13)

A tabela 24 mostra os resultados médios obtidos nos ensaios BTD, para
alongamento (Al), reducdo de area (RA), tempo de ruptura (TR), e razdo de
reducio de areas (RRA). A reducdo de drea para os corpos de prova ensaiados em
solucdo, quando comprados aos ensaiados ao ar, indica perda de ductilidade
significativa o que é coerente com a reducdo nos valores de deformagdo e menor

estriccao.

Tabela 24. Tabela da média dos valores obtidos para diferentes parametros dos ensaios
BTD

Ar Solucio 1 Solucio 2 Solucio 3 Solucio 4

Material |Al |[RA | TR |Al (RA TR |[Al [RA TR |Al |RA TR |Al RA TR
mm | (%) |(min.) mm (%) RRA (min.)|mm |(%) RRA (min.) mm |(%) RRA (min.) mm|(%) RRA (min.)

MB X80 [4,2]63,6|249 |3,2(26,5|0,41 | 208 |---- |-=== | === | === |mmmm | oo | omm | omem || | eeem | -
MB X56 [5,4(76,7| 285 |42 |37,4|048 | 255 |- |-== | === | ==om |eemm | omm | omem | omem || | e | -
Junta X80-1|4,1 |67,3| 254 |2,2 {18,3|0,27 | 167 (2,9 {39,6/0,60| 153 2,0 [13,1]0,20| 161 |3,6]68,6|/1,02 | 212
Junta X80-2|4,0 75,2 | 218 |2,2 [31,8|0,42 | 154 |3,7 [68,0(0,90 | 220 |2,2 (40,3 ]0,53| 163 [2,9]69,2|0,92 | 216
Junta X80-3|3,8 (69,7 | 233 2,4 (17,0/10,24 | 172 (3,7 [68,0(0,97 | 223 2,4 (23,6 0,34| 185 |3,9(72,1|1,03 | 228
Junta X80-4|3,2 (66,8 206 |2,3 (23,3/0,31 | 163 (3,6 (68,9093 | 213 |2,6 (23,6 0,32| 172 |3,8|71,7|0,97 | 226

A tabela 25 mostra o mapeamento da regido de ocorréncia da fratura nos

ensaios BTD, para todos os corpos de prova das diferentes juntas, ensaiados em

diferentes meios. 88% dos corpos de prova fraturaram no metal de base, sendo
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que 12% restante fraturaram no metal de solda ou na linha de fusdo, e deste 12%
que fraturaram no metal de solda a metade de corpos de prova pertencem a junta

X80-1.

Tabela 25— Mapeamento da regido de ocorréncia de fratura e presenga de trincas
secundarias nos ensaios BTD para as diferentes juntas nos diferentes ambientes.

Corpo Junta | Solucdo Regido de Fratura Trincas Secunddrias
de prova ¢ MB | MS | LF ZTA MB | MS | LF | ZTA
1C14 X - - - - - - -
icis | X801 X - - - - - - -
2C14 X - - - - - - -
2C15 X80-2 Ar X - - - - - - -
3C14 X - - - - - - -
3C15 X80-3 X - - - - - - -
4C14 X - - - - - - -
4C15 X80-4 X - - - - - - -
1C24 - X - - - X X X
1C25 X80-1 X - - X X - X X
2C24 X - - - X X - -
2C25 X80-2 1 X - - - X X X -
3C24 X - X - X X - X
3C25 X80-3 X - X X - X X
4C24 X - X X X - - X
425 | X804 X - - - X - - -
1C34 - X - - - X - -
icas | X80 X - - - X - - -
2C34 X - - - X X - -
2C35 X80-2 X - - - X X - -
3C44 2 X - - - X X X X
3C17 X80-3 X - - - X - - -
4C34 X - - - - - - -
4C35 | X80-4 X - - - X - - -
4C36 X - - - X - - -
1C39 - X X - - X X -
e | 80 x| - : - - -
2C45 X - - - X - - -
2cig | X802 3 X - - - X - - -
3C27 X - - - X - - -
3C29 X80-3 X - - - X - - -
4C44 X - - X - - -
4C45 X80-4 X - - - X - - -
1CE3 X - - - X - - -
1C38 | X80-1 - X - - - X - -
1C20 X - - - X X - -
2C26 | X80-2 4 X - - - X - - -
3C20 X - - - - - - -
3C36 X80-3 X - - - - - - -
4C16 X - - - - - - -
aciy | X804 X - - - - - - -
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A figura 96 mostra um griafico de barras dos dados de reducdo de drea
obtida para cada material nas diferentes condicdes de ensaio. Observa-se que o
melhor comportamento referente aos maiores valores de redugdo de drea é
apresentado pela junta X80-2 (média 52,3%), para as juntas X80-4 e X80-3
(média 46,9 e 45,2% respectivamente) se observam comportamentos similares, e a
junta X80-1 foi a que apresentou valores mais baixos de reducdo de drea (média
34,9%).

BD—/—

G0 —

&n
T

Estrigio (%)
T

104

Ar Sol 1 S0l 2

Sol 3 Sal 4

Figura 96. Grafico comparativo da redugao de area dos Cps testados nos diferentes

ambientes.

Estes resultados junto com os dados da tabela 24, indicam que a junta X80-1
seria a mais susceptivel a CST e fragilizacio pelo hidrogénio. Deve ser
mencionado que esta junta possuia defeitos de solda, que embora estivessem

dentro dos valores permitidos (< 3mm) para o procedimento ser aprovado,
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segundo a norma API 1104 821 (ver tabela 21), se vistos do ponto de vista
exclusivo da corrosdo, estes defeitos tem um papel importante, devido que podem
estar atuando como concentradores de tensdo ou armadilhas para o acimulo de

hidrogénio, promovendo a fratura antecipada do corpo de prova.

Comparando o efeito dos meios, pode-se ver na figura 97 que o meio menos
agressivo é a solucdo 4 (pH=4,4 e 10™ mol de tiossulfato) e mais agressivo é a

solucdo 1 (pH=3,4 ¢ 10~ mol de tiossulfato).

80

70 [

60 +—

50 +—

Redugao de area (%)
-9
(==
|
|

30 +—
20 +—
10 +—
U T T T T
Ar Sol. 1 Sol. 2 Sol 3 Sol. 4
Meios de ensaios BTD
OJunta X80-1 W Junta X80- 2 OJunta X80-3 OJunta X80-4

Figura 97. Gréafico comparativo da Redugao de area para as juntas soldadas ensaiadas

em diferentes meios.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0511137/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 0511137/CA

163

6.5. ENSAIOS NACE

6.5.1.Metal de Base

Os corpos de prova para os ensaios NACE dos metais base X80 e X56,

resistiram as 720 horas de ensaio exigidas pela norma '

, nas diferentes solugdes
de ensaio. A figura 98 apresenta detalhes dos corpos de prova apds serem

retirados dos anéis de tracao.

(a) (b)

(c) (d)
Figura 98. Cps ensaiados nos Ensaios NACE. (a) Cps Metal Base X80 em solugéo | (pH

=3,4 razado de vazao rapida). (b) Cps Metal de base X56 solugéo I. (c) Cps de Metal de
base X80 solugao IV (pH = 4,4 razdo de vazao lenta). (d) Cps de Metal de base X56
solucao IV.

Apb6s o término do ensaio, os corpos de prova foram avaliados por exame
visual, lupa e por microscopia 6tica e varredura. No exame visual e por lupa,
aumento de 10X, nenhuma trinca secunddria foi encontrada. Este resultado foi
confirmado pelo exame de superficie utilizando liquidos penetrantes, figura 99.
Este resultado indica que os metais de base X80 e X56 ensaiados em solucdo I e

IV, estariam aprovados para trabalhar em ambientes dcidos.
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@) (b)

(c) (d)
Figura 99. Ensaio de liquido penetrante nos Cps dos ensaios NACE. (a). MB X80 em

solucdo | (pH = 3,4 e razédo de vazao rapida) (b) MB X56 em solugao I. (c) MB X80 em
solucao IV (pH = 4,4 e razédo de vazao lenta) (d) MB X56 em solugao IV.

6.5.2.Juntas Soldadas

A tabela 26 apresenta a matriz de ensaios NACE com os resultados obtidos
indicando tempo e local de fratura. Pode-se observar que nenhuma das juntas
soldadas, independente dos processos estudados, seria aprovada pela norma
NACE, Método A, Solucdo B (equivalente a Solucdo I), para trabalhar em

ambientes acidos.

Deve ser mencionado que a maior parte (77,6 %) das juntas ndo resistiram
720 horas de ensaio conforme requerido pela norma, mesmo quando submetidas a
meios menos agressivos que a solucio B (Solucdes II, III e IV), como

exemplificado pela junta X80-1 (figura 100).
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Tabela 26. Resultados de Tempo e condigéo de fratura dos ensaios NACE

Razao de % LE Cédigo .
MATERIAL pH Vazio H,S | aplicado Cp Horas de ensaio
3,4 . 1CB1 720 Horas. Sem trincas na superficie
3,4 Ripida 90% 1CB2 720 Horas. Sem trincas na superficie
. 3.4 1BE6 720 Horas. Sem trincas na superficie
Metal Base X80 3,4 Lenta 90% 1BES 720 Horas. Sem trincas na superficie
4,4 Lent 90% 1CB3 720 Horas. Sem trincas na superficie
4,4 enta ¢ 1CB4 720 Horas. Sem trincas na superficie
3,4 L. 2CB5 720 Horas. Sem trincas na superficie
Répida 90% . ..
3,4 2CB6 720 Horas. Sem trincas na superficie
Metal Base X56 - —
4,4 Lenta 90 % 2CB7 720 Horas. Sem trincas na superficie
4,4 ° 2CB8 720 Horas. Sem trincas na superficie
3,4 L. 1C11 22,3 Horas. Fratura pela solda
3.4 Ripida 8% 1C12 28Horas. Fratura pela Solda
4,4 L. 1C22 12,3 Horas. Fratura pela Solda
4.4 Ripida 100% 1C43 2,1 Horas. Fratura pela Solda
Junta X80-1 - —
3,4 Lenta 85% 1C27 720 Horas. Sem trincas na superficie
3,4 ° 1C36 27,7 Horas. Fratura pela solda (LF)
4.4 Lenta 90% 1CE4 18, 8 Horas. Fratura pela solda
4,4 ° 1CE5 5,4 Horas. Fratura pela solda (LF)
3,4 - 2C11 67,4 Horas. Fratura pela Solda (MS)
3,4 Ripida 85% 2C12 720 Horas. Apresenta Trincas pequenas
4,4 Répida 100% 2C13 19,6 Horas.Fratura pelo metal base X56
4,4 P ° 2C21 13,6 Horas. Fratura pela solda (LF)
3,4 Lent 85% 2C31 720 Horas. Apresenta Trincas longitudinais
3,4 enta ¢ 2C32 720 Horas. Sem trincas na superficie
4,4 2C33 720 Horas. Sem trincas na superficie
Junta X80-2 4.4 Lenta 100% 2C41 7.1 Horas. Fratura pela solda (MS)
3,4 Répida 100% 2C42 9,1Horas. Fratura pelo metal base X56
3,4 P ° 2C43 12,0 Horas. Fratura pelo metal base X56
4,4 Répida 85% 2C16 115,5 Horas. Fratura pelo metal base X56
4.4 P ° 2C17 57,0 Horas. Fratura pela solda (MS)
3,4 Répida 90% 2C41,1 720 Horas. Sem trincas na superficie
3,4 P ° 2CE7 175 Horas. Fratura pelo metal base X56
3,4 3CI11 42,0 Horas. Fratura pela solda (MS)
3,4 Répida 85% 3C12 720 Horas. Sem trincas na superficie
3,4 3C32 37,5 Horas. Fratura pela solda (LF)
4.4 - 3C13 66,3 Horas. Fratura pela solda (LF)
4.4 Répida 100% 3C21 40,8 Horas. Fratura pela Solda (LF)
3,4 3C31 17 Horas. Fratura pela solda (LF)
3.4 Lenta 85% 3023 92,2 Horas. Fratura pela solda (MS)
Junta X80-3 3,4 - 3C33 24,8 Horas. Fratura pela solda (ZAT)
3,4 Répida 100% 3C41 6,5 Horas. Fratura pela solda (LF)
4.4 L. 3C42 157,9 Horas. Fratura pela solda (LF)
4,4 Ripida 85% 3C43 11,0 Horas. Fratura pela Solda (LF)
3,4 - 3C16 7,8 Horas. Fratura pela solda (MS)
3.4 Répida 0% 3026 30,8 Horas. Fratura pela solda (LF)
4,4 Répida 90% 3C28 12,9 Horas. Fratura pela solda (MS)
4,4 P 3C38 720 Horas. Sem trincas na superficie
3,4 - 4C11 105,3 Horas. Fratura pela solda (MS)
3,4 Ripida 90% 4c12 19,2 Horas. Fratura pela solda (MS)
4.4 L. 4C21 9,8 Horas. Fratura pela solda (MS)
4.4 Répida 100% 4C22 93,4 Horas. Fratura pela solda (MS)
3,4 4C31 13,6 Horas. Fratura pela solda (LF)
3.4 Lenta 8% 4C32 162 Horas. Fratura pela solda (MS)
Junta X80-4
3,4 Ribida 100% 4C42 8,1 Horas. Fratura pela solda (LF)
3,4 P ° 4C43 28,3 Horas. Fratura pela solda (LF)
4.4 L. 4C26 720 Horas. Nao Apresenta Trincas (MEV)
4,4 Ripida 85% 4C39 720 Horas. Nao apresenta trincas
3,4 L 4C30 17,7 Horas. Fratura pela solda (MS)
3,4 Ripida 85% 4C33 720 Horas. Apresenta Trincas grandes
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Figura 100. Corpos de prova NACE fraturados. (a) Junta X80-1 Solugéo | (pH = 3,4 razdo
de vazao répida). (b) Junta X80-1 Solucéo Il (pH = 3,4 razdo de vazao lenta). (c) Junta
X80-1 Sol Il (pH = 4,4 razéo de vazao rapida). (d) Junta X80-1 Solugéo IV (pH = 4,4

razao de vazao lenta).

A figura 101 apresenta uma comparacdo representativa de tempo de falha e
a razdo de vazdo de H,S no sistema. Nao apresentando uma tendéncia quanto a
resisténcia a CST quando comparados os sistemas de razdo de vazdo rapidas e

lenta para as diferentes juntas avaliadas.

Comparacao dos tempos de falha vs razao de vazao de H,S Ensaios
NACE 85%LE

800
700 A
600
500
400
300
200
100 -

Tempo de Falha (H)

X80-1 X80-2 X80-3 X80-4
Juntas

O Rapida H Lenta

Figura 101. Gréafico comparativo de tempo de falha e condigao de saturagdo de H.S para
Ensaios NACE com 85%LE de tensdo aplicada e pH= 3,4.
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As figuras 102 e 103, apresentam graficos representativos de tempo de falha

e tensdo aplicada e pH, respectivamente.

Comparacao Tempo de falha vs Tensoes aplicadas Ensaio NACE
500
m 450
£ 400
o
I 350
‘E" 300
8 250
3 200
é_ 150
£ 100
0 | —
X80-2 X80-3 X80-4
Juntas
O 85%LE B 90%LE 0O 100%LE

Figura 102. Gréafico comparativo de tempo de falha e % de Tenséo aplicada para Ensaios

NACE com pH= 3,4 e condigao de H,S rapida.

800
700
600
500
400
300
200
100

Tempo de Falha (Horas)

Comparacao Tempo de Falha vs pH Ensaios NACE

X80-4

|
X80-2 X80-3
Juntas
| EpH=34 EpH=44

Figura 103. Gréafico comparativo de tempo de falha e pH para Ensaios NACE com

solucao rapida de H,S e 85%LE de tensdo aplicada.

As figuras 102 e 103 também nao mostram uma tendé€ncia geral para

resisténcia a CST. Na figura 102 se observa que os menores tempos de falha para
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todas as juntas ocorreram para 100% LE de tens@o aplicada, para 85%LE
obtiveram-se tempos de falha intermédios em uma faixa de 390 a 410 horas, para
90%LE nao houve tendéncia. Na figura 103 os maiores valores de tempo de falha
(valor médio = 390 horas) sdo mostrados para pH 3,4, nas juntas X80-2 e X80-3,
mas para a junta X80-4 o maior valor de tempo de fratura (720 Horas) foi obtido

para pH=4.4.

Alguns dos corpos de prova da Junta X80-2 fraturaram pelo metal menos
resistente, ou seja, pelo X56, embora que a tensdo para esta junta foi a obtida no
ensaio de tracdo do metal X56. Outros corpos de prova fraturaram pela solda. Na
figura 104 sdo apresentadas os diferentes locais de fratura para a junta X80-2 ou

nao fraturas nos 4 meios testados.

(c) (d)
Figura 104. Corpos de prova NACE fraturados. (a) Junta X80-2 Solugao | (pH=3,4
rapida). (b) Junta X80-2 Solugao Il. (c) Junta X80-2 Sol Ill. (d) Junta X80-2 Solugao IV.

A tabela 27 apresenta o mapeamento das regides de ocorréncia de fratura
dos ensaios NACE para todos os ensaios realizados das diferentes juntas nos
diferentes meios. 77,6% dos corpos de prova ensaiados fraturaram, desta
percentagem, 13,2% fraturaram no metal de base, e a percentagem restante
fraturou no metal de solda, na LF ou na ZTA. 22,4% dos Cps nao fraturaram, e

desta percentagem 45,4 pertencem a junta X80-2.
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Tabela 27. Mapeamento da regido de ocorréncia e a presenga de trincas secundarias

obtidas nos ensaios NACE para as diferentes Juntas nos diferentes ambientes.

Fratura Tempo Regido de Fratura Trincas Secunddrias
Condigdo de de
Junta ensaio Sim | Nio | Ensaio | M M tp|zra | M ms|ip| 4T
B S B A
H
X - 23,3 X - - - X - -
X80-1 X - 28 X - - - X - -
X802 | ol [(pH=34 o R s R R
Razdo de vazio de X : ) X : : X X : :
X80-3 H,S répida) - " 720 - - N -
85%LE
X - 37,5 - X - - X X X
X804 X - 17,7 X - - - X - -
) - X 720 - - - X X - X
X - 9.1 - - - - X X X
X80-2
80 Sol. I (pH=3.4 X - 12 - - X X - X X
Razio de vazdo de X - 24,8 - - X X - X X
X80-3 H,S réapida) X - 6,5 - X - X X X -
100%LE X - 8,1 - X - X X - X
X80-4 X - 28,3 - X - X X - X
- X 720 - - - - - - -
X80-2
80 Sol. I (pH=3.4 X - 175 - - - X - - -
Razio de vazao de X - 7,8 X - - - X
X80-3 H,S réapida) X - 30,8 - X - X X X X
X804 90%LE X - 1053 X - - - X X X
X - 19,2 X - - - X - X
- X 720 - - - - - - -
X80-1 X - 27,7 - X - X - X X
R Sol. I (pH=3.4 - X 720 - - - X X - -
X80-2 Razio de vazdo de - X 720 - - - - - - -
H,S lenta) X - 17 - X - X - X X
X80-3 85%LE X - 92,2 x | - _ _ X B _
X - 13,6 - X - - X X -
X80-4 X - 162 X - - - X - -
X80-1 X - 12,3 X - - - X - -
X - 3,1 X - - - X - -
E Sol. Il (pH=4.4 X - 19,6 - - - X - - -
X80-2 Razio de vazdo de X - 13,6 - X - X X X X
H,S réapida) X - 66,3 - X - X X - X
X80-3 100%LE x | - | 408 x| - | x| x| -] x
X - 9,8 X - - - X - -
X80-4 X - 93,4 x | - - - x| - -
X - 115,5 - - - X - - -
X80-2 2
80 Sol. III (pH=4.4 X - 57 X - - - X - -
Razio de vazdo de X - 157,9 - X - X X - X
X80-3 H,S rdpida) X - 11 - X - X X - X
85%LE - X 720 - - - - - - -
X80-4 - " 720 - - - - - - -
X80-1 Sol. IV (pH=4.4 X - 18,8 X - - X
Razio de vazdo de X - 54 - X - X - X X
H,S lenta) - X 720 - - - - - - -
X802 1 90.100%LE P R N S S R R R B
Sol. Il pH=4.4
Razio de vazdo de X B 12,9 X B B B X B B
X80-3 L.
H,S réapida
90%LE B X 720 B B B B B B B
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Sendo assim indicada a junta X80-2 com melhor desempenho nos testes
NACE. Este dado € confirmado ao observar tempos de falha maiores obtidos para

a junta X80-2 quando comparados com as outras juntas, nas figuras 101 e 102.

A figura 105 apresenta os Cps da junta X80-2, que nao fraturaram nas
diferentes condi¢des de ensaio e resistiram as 720 horas especificadas pela norma,
embora apresentaram trincas secunddrias ao serem avaliados com o ensaio de

liquidos penetrantes.

(c) (d)
Figura 105. (a) Junta X80-2 Cp 2C12 em solugao | (pH=3,4 e razdo de vazao rapida). (b)

Trincas transversais na superficie apds ensaio de liquidos penetrantes. (c) Junta X80-2
Cp 2C31 em solugdo Il (pH = 3.4 razéo de vazdo lenta). (d) Trincas longitudinais na
superficie apds ensaio de liquidos penetrantes.

60% dos CPs da junta X80-3 fraturaram na linha de fusio e na ZTA, o fato
das fraturas ocorrerem na LF e ZTA, pode ser devido a que as mudangas
microestruturais que ocorrem no processo de soldagem nestas regides podem ser
mais susceptiveis a fragilizacdo pelo hidrogénio. No entanto, 27% dos Cps
fraturaram pelo metal de solda na parte central, e 13% ndo fraturou. A figura 103
apresenta Cps representativos da junta X80-3, testados nas diferentes solugdes,
pode-se observar os diferentes locais onde a fratura ocorreu nas diferentes

condic¢des de ensaio.
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(a) (b)

(c) (d)
Figura 106. (a) Junta X80-3 Cp 3C21 Solugao Il (pH = 4,4 razdo de vazao rapida).
fratura na LF. (b) Junta X80-3 Cp 3C42 em Solugao Ill, fratura na LF. (c) Junta X80 3 Cp
3C33 Solugéo | (pH = 3,4 razdo de vazao rapida) , fratura na ZTA. (d) Junta X80-3 Cp
3C23 Solugéo Il (pH = 3,4 razéo de vazao lenta), fratura no MS.

(c) (d)
Figura 107. Cps Junta X80-3. (a) Cp 3C12 em solugéo I. (b) Cortes transversais do Cp

para Analise da camada. (c) Cp 3C38 em solugdo Ill. (c) Cp 3C38 apds liquido
penetrante

Os Cps da junta X80-3, 3C12 (pH = 3,4 e razao de vazdo rdpida) e 3C38

(pH = 4.4 razdo de vazido rdpida), os quais resistiram as 720 horas de ensaio sem
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fraturar, ao serem examinados visual e macroscopicamente nenhum deles
apresentou trincas. O Cp 3C12 foi embutido em resina a frio para analisar a
camada de produtos de corrosdao formada na superficie (figura 107). No Cp 3C38
foi aplicado liquido penetrante e revelador evidenciando auséncia de trincas

(figura 107).

A Junta X80-4 teve um comportamento similar ao da junta X80-3, a maioria
dos corpos de prova fraturaram no metal de solda (50%), 25% fraturou na linha de
fusdo e 25% ndo fraturou. Na figura 108 podem-se apreciar Cps fraturados nestes

testes nas diferentes condi¢cdes de ensaio.

TR =l il reaha g

Ul e TR TR A

(b)

- . H\w!li-‘n‘,.‘l‘.‘u‘l.u

s LLILERTRER

(d)

Figura 108. (a) Junta X80-4 Cp 4C11 em Solugéo | (pH = 3,4 razdo de vazao rapida),
90%LE. (b) Junta X80-4 Cp 4C21 em Solugao lll (pH = 4,4 razédo de vazao rapida
100%LE. (c) Junta X80-4 Cp 4C30 em Solugédo | (pH = 3,4 razdo de vazao rapida
85%LE . (d) Junta X80-4 Cp 4C32 em Solugédo Il (pH = 3,4 razdo de vazéo lenta),
85%LE.

3

3

)
)
)
)

Os Cps 4C26 (pH = 4,4 razao de vazdo rdpida), 4C39 (pH = 4,4 razdo de
vazao rdpida), e 4C33 (pH = 3,4 razdo de vazdo rdpida), resistiram as 720 horas de
ensaio estabelecidas pela norma, sendo que o 4C26 e 4C39 ndo apresentaram
trincas na sua superficie lateral e conseqiientemente esta seria a tinica combinagao

de material/ambiente/tensdo que estaria aprovada segundo a norma. O Cp 4C26
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foi embutido em resina para analisar a camada de produtos de corrosao. O Cp
4C33 ainda tivesse resistido as 720 horas de ensaio, apresentou trincas na

superficie longitudinal. A figura 109 apresenta os Cp 4C39 e 4C33.

(a) (b)

(© _ (d)

Figura 109. Junta X80-4. (a). Cp 4C39 (pH = 4,4 razao de vazao rapida), com camada de
produtos de corrosao. (b) Cp 4C39 ensaio de liquido penetrante evidenciando auséncia
de trincas. (c). Cp 4C33 (pH = 3,4 razdo de vazao rapida),com camada formada. (d) Cp
4C33 ensaio de liquidos penetrantes evidenciando a presenga de trincas na elipse

vermelha.

As curvas de tempo de falha ou ndo falha e tensio aplicada sdao apresentadas
nas figuras 110 e 111, para a solucao I (pH=3,4 e razdo de vazdo rapida) e solucao

I (pH =4,4 e razdo de vazdo rdpida).
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—— Junta X80-3 —e— Junta X80-4 —+—NACE TM0177
Figura 110. Curva de % de Tensao aplicada VS Log. Tempo de fratura para Solugao |
(equivalente a Solugao NACE B com pH =3,4 e razdo de vazao rapida) para todos os
materiais estudados.

Como se pode observar na figura os metais base foram aprovados, mas
nenhuma das juntas soldadas conseguiu ser aprovada nas diferentes condig¢des de
tensdo em esta solucdo, indicando que a combinagdo deste meio tdo agressivo
(Solugdo B NACE) com valores de tensio menores do valor do limite de
resisténcia a tracdo e inclusive do limite de escoamento, fazem que este material
seja susceptivel a CST.
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Figura 111. Curva de % de Tensao Aplicada VS Log. de Tempo de Fratura para Solugao
Il (pH = 4,4 razéo de vazao rapida) para metais base e juntas soldadas.



DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0511137/CA


PUC-RiIo - Certificacéo Digital N° 0511137/CA

175

A figura 111 mostra um dnico ponto que passou o tempo de ensaio para a
junta X80-4 com uma tensdo aplicada de 85%LE, no exame visual e
macroscopico, os dois Cps ensaiados nesta mesma condi¢cdo ndo apresentaram
trincas, indicando que a junta soldada X80-4 poderia trabalhar em ambientes

dcidos com estas condigdes.

6.6.CARACTERIZACAO FRACTOGRAFICA.
6.6.1. Ensaios de tracao

As superficies de fratura dos corpos de prova dos ensaios de tracdo, das
juntas soldadas e dos materiais base foram analisadas fractograficamente mediante
microscopia 6tica e eletrOnica de varredura. As superficies foram preservadas com
esmalte e armazenadas em dessecador, para conservar as condigdes originais,

evitando a atmosfera.

Em todos os casos (metais base e juntas soldadas) os corpos de prova,
fraturaram pelo material base e foram observadas caracteristicas tipicas de
materiais que possuem fratura ddctil, como grandes estriccdes na secdo
longitudinal, alongamento dos grdos em sentido paralelo da tensdo de tracdo e
trincas na superficie de estriccdo, na figura 112 sdo apresentados aspectos

caracteristicos de superficies representativas analisadas.
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Codigo

9]
T

Macrografia das superficies de fratura Macrografia Detalhe Cp (25x%)

Junta soldada X80-2
Cp T2S81

Junta soldada X80-1
Cp T1S3

Metal de base X56-C
Cp T2B4

Trinca

Metal de base X80-B
Cp T4B2

Figura 112. Andlise macroscopica de corpos de prova de ensaios de tragao.

Tanto os metais de base X56 e X80 quanto as juntas soldadas de todos os
processos de soldagem, apresentaram caracteristicas de fratura ductil, uma regiao
fibrosa no centro, uma zona radial ao redor da zona fibrosa e uma de cisalhamento
nas bordas dos corpos de prova (figura 113), estas superficies de fratura tipicas

dos acos estudados.
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Zona Fibrosa i
7ona Radial Zona de Cisalhamento

Figura 113. Superficie de fratura do Cp de tragdo T3B1 (Metal Base X80-B), agco APl X-
80 apresentando todas as zonas caracteristicas de fratura dictil.

A figura 114, apresenta um mapa das morfologias de fratura observadas. A
caracteristica principal € a formacdo e a coalescéncia de microcavidades esféricas

ou parabdlicas (dimples), tipica de uma fratura ductil.

A topografia das superficies de fratura produzidas permitem deduzir que a
fratura e produzida por uma mistura de um mecanismo de ruptura por

cisalhamento e mecanismo de ruptura por rasgamento, devido a presenca de

dimples arredondados e parabdlicos (cisalhamento) e dimples de rasgamento.
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Cadigo Cp Zona Central (Fibrosa) Zona Radial Zona de Cisalhamento

T251 Aumento 500x
Junta X80-2

T251 Aumento 2000x
Junta X80-2

T4B2 Aumento 500x
Metal Base X80

T4B2 Aumento 2000x
Metal Base X80

T2B2 Aumento 2000x
Metal Base X56

Figura 114. Superficies de fratura dos ensaios de tragdo mecénica no MEV, (500x e
2000x), apresentando fratura ductil e impurezas.

6.6.2. Ensaios BTD

O aspecto macrografico representativo dos corpos de prova ensaiados por

BTD em diferentes meios (ar, solugdo 1 (pH =3,4 e 10~ mol de tiossulfato) e
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solug@o 4 (pH = 4,4 e 10-3 mol de tiossulfato)), esta mostrado na figura 115. Pode

ser observado que a maior parte das fraturas ocorreu longe das juntas soldadas, a

qual esta localizada no centro do comprimento Util do corpo de prova.

Material Ar Solucdo 1 Solucio 4
Junta [ o
x80-1 |[AHE e e - )
Junta ﬂ
X0 e i |
7 e
Junta i q [iE
Sl G- ——p=
Junta = m
X804 S [ -

Figura 115. Aspecto macrogréafico de Cps BTD testados em diferentes médios.

6.6.2.1.Metal Base ensaiado ao ar

Os corpos de prova do aco API X80 ensaiados ao ar apresentaram

superficies de fratura com as trés regides caracteristicas de fratura ductil, similar a

aquela obtida no teste de tracdo tradicional. Na figura 116 observa-se que nao ha

formacao trincas na secao longitudinal.

Zona Fibrosa

_ Zona radial

Zona Cisalhamento

Figura 116. Microscopia 6tica da superficie de fratura tipica do MB X80 apds o ensaio

BTD ao ar.
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O MB X56 apresentou as mesmas caracteristicas de fratura ductil quando
ensaiado ao ar. A figura 117 mostra a superficie de fratura caracteristica obtida

destes ensaios.

Figura 117. Microscopia 6tica da superficie de fratura tipica do MB X56 apds o ensaio
BTD ao ar.

A andlise fractografica das superficies obtidas dos ensaios BTD ao ar revela
uma morfologia de fratura ductil onde se observa a superficie alveolar (figura
118) e a presenca de inclusdes. Andlise por EDS (figura 119) indica a presenca de

sulfeto de manganés.

Figura 118. Vista da superficie de fratura do metal de base X80 no MEV.Ensaio BTD ao

ar.
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Figura 119. Aspecto das inclusdes achadas no metal base X80 e espectro EDS de uma
das inclusdes analisadas.

Foram observadas trincas na superficie transversal do MB X80, referentes a
delaminag¢des. Espectros EDS obtidos em diferentes pontos desta superficie ndo

indicam a presenca de uma zona de composicao diferente (figura 120).
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Figura 120. Detalhes Macros e microscépicos de superficie delaminada no metal de base

X80.
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Foram realizadas andlises da superficie lateral e analise microestrutural dos
MB X56 e MB X80. Na figura 121 pode-se observar que a superficie lateral ndao
teve a ocorréncia de trincas secunddrias e o MB X56 apresenta microestrutura
bandeada de matriz ferritica com perlita com o grdo alongado no sentido de
aplicacdo da tensdo, em quanto que o MB X80 apresenta matriz ferritica com o

grao mais arredondado.

(© (d)

Figura 121. (a) MB X56 superficie de fratura vista no MO. (b) Detalhe da microestrutura

bandeada apds o ensaio BTD. (c) MB X80 superficie de fratura vista MO. (d) Detalhe da
microestrutura ferritica ap6s o ensaio BTD.
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6.6.2.2. Metal de Base ensaiado em solucao

Os ensaios em solugdo tanto para o metal de base X80 quanto para o X56,
apresentam uma superficie de fratura caracterizada por fratura ductil (figura 122,

123), com trincamento secunddrio e a presenca de trincas de delaminacio.

Trinca sacundaria

Figura 122. Microscopia 6tica da superficie de fratura corpo de prova MB X80 apds o
ensaio BTD na solugdo 1, com pH=3.4 e 10° mol de tiossulfato.

Figura 123. Microscopia 6tica da superficie de fratura corpo de prova MB X56 apds o
ensaio BTD na solugdo 1, com pH=3.4 e 10° mol de tiossulfato.

A observacdo por MO e MEV das superficies de fratura do MB X80 obtidas
a partir dos ensaios na solucdo 1(pH=34 ¢ 10~ mol de tiossulfato, mostram duas
morfologias de fratura, ductil e por clivagem. Sendo, esta tltima restrita a algumas

regides (figura 124). Também se pode observar o aparecimento de trincamento
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interno e em forma de degraus (circulo vermelho figura 124), que possui
morfologia diferente as trincas observadas anteriormente nas superficies
delaminadas, este trincamento interno pode ser causado pelo efeito de retencdo do

hidrogénio gerado pela solucdo de tiossulfato no metal.

Figura 124. Vista da superficie de Fratura do MB X80 Cp 1CB7 no MEV. Ensaio BTD em

solucao1.

A camada de corrosdo formada nas laterais dos corpos de prova foi
analisada por EDS de modo a detectar os elementos presentes, (figura 125 a e b).
Estas mesmas superficies laterais foram observadas por metalografia de modo a se
associar a posi¢ao das trincas com as caracteristicas microestruturais, € o caminho

de propagacio das trincas (figura 125 c).

Os espectros EDS das camadas de corrosdo mostram a presenca do oxigénio
indicando a formagdo de algum tipo 6xido de ferro, enxofre indicando a formagao
de sulfeto de ferro, e Ca como possivel contaminagdo, os outros elementos que

aparecem nos EDS sao préprios do ago.

O inicio e propagacdo da trinca se observam pelo interior do grdo,
ocorrendo preferencialmente de modo transgranular (figura 125 c). Trincas mistas,
ou seja, ocorrendo de modo transgranular e intergranular apareceram quando

préximas do microconstituinte AM ou de pequenos graos ferriticos.
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Figura 125. MB X80 ensaio BTD em solugao 1. (a) Superficie lateral com trinca. (b)

Espectros EDS de diferentes pontos da camada de produtos de corrosdo. (c) Presenga

de trincas no interior € no contorno de grao (circulos vermelhos) e microestrutura apés o

ensaio.
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O metal de base X56 ensaiado na solucdo 1, apresenta morfologia de fratura
similar a aquela apresentada pelo MB X80 (figura 126), com regides ducteis e de

clivagem.

Diﬁfpla'_;*ﬂ_i «f

Tmm 400pm 40pm

Figura 126. Vista da superficie lateral e superficie de fratura do MB X56 do ensaio BTD
em solugdo 1 (pH = 3,4 e 10 mol de tiossulfato).

A superficie lateral do metal base X56 apresentou pites (figura 127 a),
mostrando o efeito corrosivo da solucdo 1. Foram feitos EDS dentro de um pite e
em zonas proximas a este, para determinar os elementos presentes (figura 127 b).
E também observado trincas transgranulares (figura 127 ¢) como no metal base

X80.

Os espectros dos EDS mostram a presenca de do elemento CI no interior do
pite, caracterizando o mecanismo de corrosdo localizada ji discutido nos
resultados de caracterizacdo dos meios (item 6.2), enxofre e oxigénio indicando a
formacdo de sulfetos e o6xidos de ferro. Os outros elementos presentes sdo

préprios do meio corrosivo ou do aco.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0511137/CA


PUC-RiIo - Certifica¢éo Digital N° 0511137/CA

188

Figura 127. MB X56 ensaio BTD em solugdo 1. (a) Superficie lateral com pites. (b)

Trincamento secundario e Espectros EDS dos diferentes pontos analisados. (c) Iniciagao
e propagagao da trinca.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0511137/CA


PUC-RiIo - Certifica¢éo Digital N° 0511137/CA

189

6.6.2.3.Juntas Soldadas ensaiadas ao ar

Todas as juntas ensaiadas ao ar, fraturaram fora da solda, préximo ao raio de

concordancia do corpo de prova (figura 128).

Junta Macrografia
L
X80-1
B ————
BRE=
X80-2 m I!
g | ST
X80-4

Figura 128. Micrografias dos Cps BTD das juntas soldadas testados ao ar evidenciando
a localizagao da fratura.

O aspecto macrografico das superficies de fratura dos Cps das juntas X80-1,

X80-2, X80-3 e X80-4, estd apresentado na figura 129.

Para a junta dissimilar X80-2 pode-se assumir que a fratura ocorre no metal
de base X56 de considerarmos os dados obtidos na curva tensdo deformacdo

(figura 93).
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Junta X80 -3 Junta X80 -2 Junta X80 -1

Junta X80 -4

Figura 129. Detalhes Macrograficos das superficies de fratura das juntas soldadas dos
ensaios BTD ao ar.

Pode-se observar nas micrografias das secdes laterais que nao ha trincas
préximas a zona de estric¢do, como ocorreu com o metal base. A superficie de
fratura dos Cps das juntas X80-1 e X80-4, apresentam superficies de fraturas com
caracteristicas similares, onde se pode observar trincas (circulos vermelhos figura

129) préximas as bordas laterais perpendiculares a tensdo aplicada. Estas trincas
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apresentam caracteristicas similares as superficies delaminadas do processo de

fabricagdo do aco.
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Figura 130. Fractografia das superficies de fratura das juntas soldadas dos ensaios BTD

vistas no MEV.

ao ar,
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A Andlise fractografica revelou morfologia de fratura ductil (figura 130)
para os ensaios BTD no ar, similar ao mecanismo de fratura encontrado para o

material de base.

Andlise por EDS das trincas presentes no interior da superficie de fratura da
junta X80-1 (cp 1C15) e junta X80-4 (cp 4Cl14) (figuras 131 e 132)
respectivamente forneceram aspectos similares aquele encontrado para o metal de

base (figura 120), indicando que estas trincas sdo provavelmente delaminacdes.

) UL

T T T T T T T T T T T
) el : o 2 1 i 3 10
— ®oum _ Full Scale G303 cts Cursar 8515 (41 cts)
I

B0pm

Ca Hin

1] 2 4 g 3 10
Full Szale 3700 cts Cursar 11234 (15 cts)

Figura 131. Junta X80-1 Espectros EDS em diferentes zonas da trinca na superficie de
fratura do material.
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Figura 132. Junta X80-4 Espectros EDS em diferentes zonas da trinca na superficie de
fratura do material.

O espectro EDS 2 da superficie de fratura da junta X80-1 Cp 1C15 além de
apresentar os elementos tipicos do aco (Fe, Mn, C), indica a presenca de Ca
(utilizado seguramente no processo de desoxidacdo e dessulfetacdo do ago). Na
parte interna préxima a borda da trinca, a presenca deste elemento poderia tornar
esta superficie, que em principio deveria ser dictil, em zonas microscopicamente

frageis ou em zonas mistas (ductil/fragil). O espectro do EDS 2 na ponta da trinca
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da junta X80-4 cp 1C14, detectou a presenca de cromo, este elemento ainda que
aumente as propriedades de resisténcia a corrosdo, pode ter um efeito inverso nas

propriedades mecanicas e na soldabilidade do ago.

6.6.2.4.Juntas Soldadas ensaiadas em
Solucao

Nos ensaios das juntas soldadas por todos os processos, foram identificadas
superficies de fratura com morfologias que indicam um mecanismo de fratura
mista, apresentando grande quantidade de trincas secunddrias transversais ao €ixo
de carregamento e pouca deformacdo para as solu¢cdes mais agressivas (solucdo 1
e 3). Para solugdes menos agressivas (solucdo 2 e 4), a quantidade de deformacado
foi maior, apresentando superficies de fratura similares aos ensaios ao ar. Serd

apresentada uma andlise para cada uma das solucdes.

6.6.2.4.1.Solucdo 1 (pH = 3,4 e 10° mol de Tiossulfato)

A figura 133 apresenta micrografias caracteristicas obtidas para cada uma

das juntas estudadas na solugdo 1.

A junta X80-1 ensaiada na solugdo 1, sofreu pouca estric¢ao (valor médio
de 18,3% quando comparada ao valor médio de 67,3% obtida ao ar), apresenta um
mecanismo de fratura mista, como mostra a figura 134 (a). O Cp 1C24 evidenciou
na sua superficie de fratura transversal (o cp fraturou no MS), a presenca de
defeitos de solda, na figura 134 (b) pode-se observar este defeito, que parece ser
uma inclusdo de algum composto de Ti e Ca segundo o espectro EDS obtido. Na

figura 134 (c) se observa o EDS obtido da superficie metdlica
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Figura 133. Superficies de fratura transversal e viséo lateral das diferentes juntas apéds

ensaios BTD em solugéo 1.
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Figura 134. Junta X80-1, ensaio BTD em solugéo 1. (a) Superficie de fratura transversal
e caracteristicas morfolégicas antes e apés remocao de produtos de corrosdo. (b)
Inclusdo e espectro EDS. (c) Espectro EDS da superficie de fratura metélica da junta.

A junta X80-2 também se apresentou menor deformacdo (31,8% quando
comparada com 75,2% obtida no ensaio ao ar) e maior quantidade de trincas
secunddrias na superficie lateral e transversal do que a junta X80-1. Na figura 135
podem-se observar as superficies de fratura obtidas para estas condicdes de ensaio

e a aparéncia das superficies evidenciando o mecanismo de fratura mista.
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Figura 135. Junta X80-2(a) Superficie de fratura transversal. (b) Trincas secundérias na
superficie de fratura longitudinal. (c) Aparéncia da camada de produtos de corrosao. (d)
Aparéncia da superficie transversal apds remogao dos produtos de corrosao. (e) Zona de
fratura ductil. (f) Zona de fratura fragil.

A figura 136 apresenta micrografias caracteristicas obtidas para a junta X80-
3 na solucdo 1 de ensaios BTD. As superficies de fratura dos Cps ensaiados nestas
condicdes mostram as mesmas caracteristicas de pouca estriccdo (17% quando
comparado com 69,7% do ensaio ao ar) e trincas secunddrias na superficie

transversal e longitudinal.

Na superficie de fratura da junta X80-3 Cp 3C25 pode-se observar
claramente trincas que tém o aspecto de degraus com inclinagdo de 45°, estas

. - . 101
trincas sdo chamadas de Trincas Chevron %!

e sdo caracterizadas por apresentar-
se em depdsitos multipasses com esta orientacdo definida. A figura 137 e 138

apresenta detalhes sobre este tipo de fratura.
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Figura 136. Junta X80-3 (a) Superficies de fratura transversal. (b) trincas secundarias na
superficie de fratura longitudinal. (c) Aspecto da camada de produtos de corrosdo. (d)
Superficie de fratura escalonada. (€) Zona de fratura ductil (dimples). (f) Zona de fratura

fragil (quase clivagem).

(b}
Figura 137. Aspecto da superficie de fratura da junta X80-3 Cp 3C25. (a) Vista Lateral no

MO mostrando as caracteristicas das Trincas Chevron. (b) Microestrutura, iniciagéo e
propagagao de trinca, trincamento interno (setas vermelhas).

n

2
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A Microestrutura da junta X80-3 (figura 137 -138) apds o ensaio BTD, é
matriz ferritica com microconstituinte AM, com graos alongados no sentido da
tensdo aplicada. O trincamento inicia em pontos de ataque localizado e propaga-se
de modo transgranular para o interior do Cp. Microtrincas no interior do Cp
produzidas pelo efeito do hidrogénio podem ser observadas também (setas figura

137).
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Figura 138. Aspecto da superficie de fratura na vista lateral, microestrutura, modo de
propagagao da trinca e espectros EDS de diferentes regides da junta X80-3 no MEV.
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Os espectros dos EDS nas diferentes regides da superficie fratura (pontas de
trinca, topos e base dos escaldes), indicam a presencga s6 de elementos préprios do
aco, o segundo EDS no topo do escaldo mostra a presenca de ouro, uma vez que
nesta superficie foram depositadas 20 camadas de Au para proteger e evitar a

distor¢do dos resultados com interferéncias da baquelite.

Os corpos de prova da junta X80-4 testada no ensaio BTD solucdo 1,
fraturaram no metal de base, apresentando trincamento secundario longitudinal e

trincamento interno transversal na superficie de fratura, como mostra a figura 139.

E | P i sine dmimm - | PUC Ll o]
(9) (h) (i)

Figura 139. Junta X80-4 ensaios BTD em solugéo 1. (a) Trincamento secundario Cp
4C25. (b) Trincamento secundario Cp 4C24. (c) Trincamento interno na superficie
transversal. (d) Aparéncia da superficie de fratura transversal do Cp 4C25. (e) zona de
fratura dactil Cp 4C25. (f) Zona fragil apresentando quase clivagem. (g) Aparéncia da
superficie de fratura transversal do Cp 4C24. (h, i) Zona de fratura mista (dimples e
quase clivagem).
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As superficies de fratura da junta X80-4 novamente indicam mecanismo de
fratura mista, onde se misturam zonas de coalescimento de dimples (fratura ductil)

com zonas de quase clivagem (fratura fragil).

6.6.2.4.2. Solucdo 2 (pH = 4,4 e 10° mol de Tiossufato).

Junta X80-3 Cp 3C17 Junta X80-2 Cp 2C35 Junta X80-1 Cp 1C45

Junta X80-4 Cp 4C34

Figura 140. Superficies de fratura lateral e transversal das diferentes juntas testadas
para os ensaios BTD em solucéo 2.
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A solucdo 2 pode ser considerada menos agressiva que a solucdo 1 (pois o
pH = 4.4 € menos 4cido), uma vez que as estric¢des obtidas para as juntas em esta
solucdo foram maiores (Valor médio de 61% quando comparadas ao valor médio

de 27,12% obtido para a solucdo 1).

A figura 140 apresenta superficies representativas obtidas das diferentes
juntas. Deve ser observado que o trincamento secunddrio se apresenta com menor
severidade tanto na superficie longitudinal como na superficie transversal, quando
comparado ao observado na solucio 1. Observa-se também superficies

delaminadas, indicadas pelos circulos vermelhos.

A junta X80-1, fraturou no metal de solda, caracterizacdo metalografica
indica a presenca de defeitos de solda como falta de fus@o e inclusdes (figura
141). Este tipo de defeito pode atuar como concentrador de tensdo e deste modo

contribuir para a falha sem que ocorra deformacao pléstica significativa.

: Sy .. n 2 4 i i 10 12
~E0um Full Scales 102 cts Cursor 10835 (1 ols)

(b) (C)
Figura 141. Caracterizacdo fractografica Junta X80-1 Cp 1C34 (pH=4,4 e 10° mol de
tiossulfato). (a) Detalhes macros e micros da superficie de fratura evidenciando a
presenca de defeito de solda (falta de fusdo). (b) Aspecto da superficie transversal
apresentando mecanismo de fratura mista. (c) Espectro de EDS do defeito encontrado,
evidenciando a presenca de Cl e O, provenientes possivelmente da solugao de ensaio.
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O Espectro EDS da superficie de fratura da Junta X80-1 mostra a presenca
de O e Cl, possivelmente provenientes da solucio, e indicando a contribuicdo de

um mecanismo de corrosdo localizada na rapida fratura do cp testado.

Os Cps da junta X80-2 apresentaram superficies de fratura caracteristicas de
mecanismo ductil (dimples) (figura 142). A superficie transversal mostra a
presenca de trincas de delaminacdo, com as mesmas caracteristicas mencionadas

anteriormente.

: Superiicie
Delaminada

g . e [ L A,
WG | H (| WA | M | HY | Meg | WL | | MG | HY | MED | W |
7.CE DD 3T 41 {1 —HGpT | R kg D B 0 o, 1000 34 | —ibpn— | B chim oo B30 4000534 |

Figura 142. Junta X80-2. (a) Superficie de fratura transversal apresentando trincas de

delaminagao. (b) Detalhe de trincas de delaminagéo. (c) Fratura ductil (dimples).

As superficies de fratura das juntas X80-3 e X80-4 apresentaram as mesmas
caracteristicas de fratura dictil e superficies delaminadas, como aquelas

observadas para a junta X80-2, como apresentado na figura 140.

6.6.2.4.3.Solucéo 3 (pH = 3,4 e 10™ mol de Tiossulfato).

A figura 143 apresenta as superficies das juntas soldadas testadas na solucao
3 com ph=34 ¢ 10" moles de tiossulfato de sédio. Embora sendo esta solugo
menos agressiva que a solucdo 1, as estriccoes obtidas nestes testes foram
pequenas (valor médio de 25,15%), de forma similar as obtidas na solucdo 1

(valor médio de 27,12).
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Junta X80-3 Cp 3C27 Junta X80-2 Cp 2C45 Junta X80-1 Cp 1C30

Junta X804 Cp 4C44

Figura 143. Superficies de fratura lateral e transversal das diferentes juntas testadas
para os testes BTD na solugao de ensaio3.

As superficies de fratura obtidas dos testes da junta X80-1, novamente
apresentaram caracteristicas interessantes para serem analisadas, os dois Cps

fraturaram pelo material de solda, com pouca estriccao (13,1%), devido a
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presenca de defeitos de solda (inclusdes, porosidade e falta de fusdo), atuando
como concentradores de tensdo e provocando a fratura da junta. As figuras 144 e

145 mostram detalhes de tais defeitos.

Fe

Mnu"lL

T T T T T T T
n] 2 4 [ &
Full Scale 23738 ct=s Cursor: 13201 (1 ci=)

(d)
Figura 144. Detalhes da superficie de fratura da junta X80-1 Cp 1C39 ensaio BTD em
solugdo 3. (a) Superficie transversal com defeitos de solda. (b) Defeito de Solda
(porosidade alinhada). (c) Defeito de Solda (incluséo). (d) Espectro EDS da inclusao.

O espectro EDS da inclusdo encontrada na superficie de fratura, mostra sé
Fe e Mn, ndo se detectou a presenca de nenhum outro elemento, indicando que a
inclus@o poderia ser de algum composto com Mn. Pode-se observar também

porosidade alinhada localizada quase no centro do Cp.

A figura 145 apresenta andlise de fratura para a junta X80-1 Cp 1C30, onde
pode ser observado defeito de falta de fusdo e inclusdes na superficie transversal
do cp. Pode-se observar que a superficie sem defeito apresenta caracteristicas de

fratura ductil, com a presenca de dimples.
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Figura 145. Junta X80-1 Cp 1C30 ensaio BTD em solugao 3. (a) Superficie transversal

com defeitos de solda. (b) Detalhe da superficie transversal sem defeitos evidenciando
mecanismo de fratura duactil. (c) Defeito de solda (falta de fusdo e inclusdes). (d)
Espectro EDS de inclusao. (e) Detalhe de defeito (falta de fusdo). (f) Espectro EDS da
falta de fuséo.

As morfologias das superficies de fratura obtidas para a junta X80-2 (figura

146), apresentam caracteristicas de fratura mista (clivagem e ductil).
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Figura 146. Junta X80-2 ensaios BTD Solugdo 3. (a) Caracterizagao fractografica Cp
2C45. (b) Caracterizagao fractografica do Cp 2C18.

As superficies de fratura das juntas X80-3 e X80-4 apresentam trincas em

forma de degraus com inclinacdo de 45° (Trincas Chevron) !

, j& definidas
anteriormente neste capitulo. Na figura 143 pode-se observar esta morfologia que
apresenta os mesmos detalhes expostos nas figurasl36 e 137. O inicio e
propagacdo da trinca € transgranular, iniciando em uma imperfeicio ou em um

ponto de ataque localizado (pite) como visto para as solugdes anteriores.
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6.6.2.4.4.Solucio 4 (pH = 4,4 e 10™ mol de Tiossulfato).

As superficies de fratura dos ensaios BTD na solucdo 4 apresentam
caracteristicas similares aquelas obtidas nos ensaios com solugdo 2, os Cps
mostram grandes estriccdes (valor médio de percentagem de reducdo de drea
70,4%), quase similares as obtidas nos ensaios ao ar. O mecanismo de falha é
quase ductil, apresentando poucas zonas onde se mistura clivagem com zonas de

dimples.

As superficies de fratura longitudinais exibem poucas trincas secunddrias, as
superficies transversais exibem as trés zonas caracteristicas de fratura ductil, ja
mencionadas anteriormente, e trincas de superficies delaminadas (circulos
vermelhos), todas as fraturas ocorreram no metal de base como se pode observar
na figura 147, exceto um corpo de prova da junta X80-1 que fraturou no metal de

solda em funcdo da presenca de uma inclusdo.

A junta X80-1 falhou em funcdo de defeitos de solda (Cp 1C38), que
provocaram sua fratura antecipada. Na figura 148 se observam os detalhes do
defeito de solda (inclusdo de escoria) e os espectros EDS tirados nesta regido de
defeito, também se pode observar mecanismo de fratura ductil nas regides sem
defeito do corpo de prova.

Este resultado confere o dito anteriormente em quanto a importincia de
defeitos de dimensdes pequenas do ponto de vista da corrosdo, uma vez que a API
1104 permite em ensaios destrutivos (Nick Break) inclusées de até 0,8 mm em
profundidade € 3 mm em comprimento, mas para os ensaios de corrosdo sob
tensdo e fragilizacdo pelo hidrogénio, estes defeitos exerceram um papel muito
importante, ji que a fratura antecipada foi em fun¢@o da presenca de defeitos para

este caso.

O EDS da zona do defeito mostra a presenca de Ca, Al e Ti, elementos que

podem provir do revestimento do eletrodo utilizado para a solda.
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Figura 147. Superficies de fratura lateral e transversal das juntas soldadas ensaiados

nos testes BTD em solugéo 4.
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Figura 148. Detalhes da superficie de fratura da junta X80-1 Cp 1C38. Caracterizagao do
defeito de solda (incluséo de escéria).

As superficies de fratura para as juntas X80-2, X80-3 e X80-4, apresentam
mecanismo de fratura ductil, estriccdo média de 69,2%, 72,1%, 71,7%
respectivamente, e poucas trincas secunddrias, como se era de esperar uma vez
que esta solucdo é menos agressiva. O inicio e propagacdo da trinca &
transgranular como visto para todos os outros meios de ensaio. Na figura 149 se
mostram algumas caracteristicas das superficies obtidas para estas juntas nestas

condic¢des de ensaio.
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Figura 149. Detalhes das juntas soldadas, ensaio BTD em solucéo 4 (pH=4.4 e 10 mol
de tiossulfato). (a) Junta X80-2 Cp 2C26. Aparéncia da superficie lateral e transversal e
mecanismo de fratura dictil. (b) Junta X80-3 Cp 3C20. Aparéncia da superficie
transversal, superficie delaminada e mecanismo de fratura ductil. (c) Junta X80-4 Cp
4C16. Aparéncia da superficie transversal e longitudinal (trinca secundaria) e mecanismo
de fratura ductil.

6.6.3.Ensaios NACE

Na figura 150 sdo apresentadas as macro e micrografias obtidas em lupa,
microscépio 6tico e microscopio de varredura de alguns dos ensaios realizados em

cada uma das juntas analisadas representando os resultados mais significativos. As
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abreviacoes ap6s dos cédigos dos Cps indicam a regiao onde a fratura ocorreu: FS
= Fratura pela Solda. NF = Nao Fraturou. FMB = Fratura pelo Metal Base. FIMS
= Fratura Interface Metal-Solda.

Junta e
Condigoes de Macrografia Macrografia Micrografia Micrografia
ensaio

X80-1
pH=3.4
H;S=Saturado
Tensao
apli.=85%LE
1C11= FIMS
1C12= FS

X80-2
pH=34
H:S=Saturado
Tensdo
apli.=85%LE
2C11= FS
2C12 =NF

X80-3
pH=3.4
H.S=Saturado
Tensédo
apli.=90%LE
3C11=Fs
3C12=NF

X80-4
pH=34
H:S=Saturado
Tensao
apli.=90%LE
4C11=FS
4C12=FS

X80-2
pH=44
H;S=Saturado
Tenséo
apli.=100%LE
2C13=FMB
2C21 =FIMS

Figura 150. Macrografias e Micrografias obtidas de alguns dos testes NACE em
diferentes condig¢des de ensaio, representando os resultados mais significativos.
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6.6.3.1. Metal de Base

Nenhum dos Corpos de prova do metal de base X80 ou X56 fraturou ou
apresentou trincas na secdo longitudinal. Assim sendo, ndo foram obtidas

superficies de fratura para serem analisadas fractograficamente.

6.6.3.2.Juntas Soldadas

As superficies de fratura dos Cps que fraturaram nas distintas condi¢des de
ensaio nos Testes NACE foram analisadas em microscépio Optico e microscopio
de varredura, a grande maioria das superficies revelam ao igual que os ensaios
BTD, mecanismo de fratura mista com aparicdo de zonas ducteis (dimples) e

zonas frageis (planos de clivagem).

Nestes testes ndo se teve uma tendéncia marcada do comportamento dos Cps
ensaiados nas diferentes condi¢cdes ambientais (pH e teor de H,S), como sim se
obteve nos ensaios BTD, ou seja, tanto nos pH mais baixos como nos mais altos
se obtiveram superficies com pouca estriccdo, 0 mesmo acontece com o teor de
H,S e o nivel de tensdo aplicada. Por esta razdo a andlise fractografica vai ser
apresentada de uma forma mais geral, ou seja, apresentando s6 alguns corpos de

prova por condicdes de ensaio.

6.6.3.2.1. Condicoes de ensaio 1: Solucao | (pH=3,4, razao de vazao
de H,S rapida) e 85% LE tensao aplicada

A tabela 28 apresenta um resumo da resposta dos corpos de prova das

diferentes juntas estudadas na condi¢@o de ensaio 1.

Tabela 28. Resumo das respostas das juntas soldadas na condi¢gao de ensaio 1.

Tempo de Tipo de trinca Local de

Junta Fratura L .
P Secundaria Interna fratura

(média)

X80-1 25 Horas MB-MS X MS - MS
X80-2 394 Horas MS - MB - MS - NF
X80-3 381 Horas MB_%\}? -LF- X MS - LF
X80-4 368 Horas MB-ZTA-MS - MS - MS
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Como comentado em item anterior, todos os corpos de prova das diferentes
juntas fraturaram em regides na interface metal solda (tabela 28), apresentando
trincas secunddrias na superficie longitudinal e as juntas X80-1 e X80-3 trincas
internas na superficie transversal. A média dos tempos de fratura foi
aproximadamente 385 horas, exceto para a junta X80-1 a qual fraturou em fungao

da presenca de defeitos de solda e serd analisado mais adiante.

As figuras 151, 152 e 153 apresentam as observacdes gerais das juntas X80-2,
X80-3 e X80-4, caracterizando o aspecto das superficies longitudinais e

transversais, trincamento apresentando e inicio e propagacao da trinca.

Trincas secundarias

Figura 151. Junta X80-2 NACE condicao 1. (a) Superficie de fratura longitudinal. (b)
Superficie de fratura transversal (fratura mista). (c) Detalhe de zona fragil (quase
clivagem). (d,e) Trincas secundarias. (f) Propagacéo da trinca transgranular.

A junta X80-2 (cp 2C11) fraturou no metal de solda como ¢é apresentado na
figura 151 (a). A superficie de fratura transversal mostra mecanismo de fratura

mista, apresentando zonas frageis e zonas ducteis. Trincas secunddrias foram
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observadas na superficie longitudinal e nenhuma trinca interna. O modo de

propagacio da trinca e transgranular (figura 151(f)).

Para a junta X80-3 um corpo de prova ndo fraturou e nem apresentou trincas
internas e secunddrias na superficie. O outro corpo de prova fraturado pode-se
observar na figura 152, a superficie de fratura na vista longitudinal apresenta
pouca estriccdo e a trinca iniciou-se na LF avancando para o interior do metal de
solda. Na superficie transversal pode-se apreciar 0 mecanismo de fratura misto. A
figura 152 (e) mostra a ocorréncia de trincas no interior do Cp produzidas pelo
efeito de fragilizacdo do hidrogénio. O modo de propagacdo da trinca &

transgranular.

(d)
Figura 152. Junta X80-3 NACE condicao 1. (a) Superficie de fratura longitudinal. (b)
Superficie de fratura transversal (fratura mista). (c) Detalhe de zona fragil (quase

clivagem). (d) Trincas secundarias na superficie longitudinal. (e) Trincas internas (f)
Propagagéo da trinca transgranular.

Para a junta X80-4 as regides de fratura foram o MS e ZTA. A figura 153 (a)

mostra a superficie de fratura na vista lateral onde pode ser observado que a
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fratura inicia no MS, e na (b) a superficie transversal o mecanismo de fratura

mista com maior incidéncia a fratura fragil.

(d) (e)
Figura 153. Junta X80-4 NACE condicao 1. (a) Superficie de fratura longitudinal. (b)
Superficie de fratura transversal (fratura mista). (c) Detalhe de zona fragil (quase

clivagem). (d,e) Trincas secundarias. (f) Modo de propagacao da trinca transgranular.

Pode-se observar nas figuras 154 e 155, a aparéncia das superficies
longitudinais com trincas secunddrias e as superficies de fratura transversais,
obtidas pelo MEV em uma parte central dos corpos de prova da junta X80-1, os
quais tiveram falhas imediatas (média do tempo de fratura 25 horas) em funcio da
presenca de defeitos no metal de solda. Novamente conferindo a importancia de
defeitos de pequenas dimensdes (considerados aceitdveis pela norma API 1104)
no processo de corrosdo, uma vez que estes atuam como concentradores de tensdo
ou armadilhas para o acimulo de hidrogénio, contribuindo com o processo de

fragilizacdo.
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Trincas secundarias

-

BO0uM a0um

(b)

Figura 154. Junta X80-1 em condigao de ensaio 1. Corpo de prova 1C11. (a) Macros da
superficie longitudinal e transversal. (b) Trincas secundérias na superficie longitudinal e
cavidades de corrosao localizada (pites). (c) Detalhe de defeito na solda (porosidade).
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®

"7 Trincds secondarias’

(c)
Figura 155. Junta X80-1 em condi¢do de ensaio 1. Corpo de prova 1C12. (a) Macros
superficie longitudinal e transversal. (b) Trincas secundérias na superficie longitudinal e
pites. (c) Detalhe de defeito na solda (falta de fuséo e incluséo de escéria).
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Foram feitos EDS da zona com defeitos (figura 156(a) e (b)) mostrada na
figura 155, e conferiu-se a presenca de inclusdo uma vez que os espectros obtidos
mostram elementos como Ti, Si, S, O, Ca, Mg, indicando a presenca de material

com diferente composi¢ao quando comparado com o metal de solda.
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(b)
Figura 156. Espectros EDS de defeito de solda na junta X80-1 para teste NACE com

condicoes de ensaio 1.

O corte transversal da junta X80-1 permite analisar o modo de inicio e
propagacdo das trincas, o qual pode ser observado na figura 157. Na amostra
polida a trinca se inicia na superficie provavelmente em um pite e se propaga em

sentido perpendicular a direcdo da tensdo aplicada.
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Trincas internas

Trincas secundarias

Trincas secundarias

Figura 157. Corte transversal de superficies de fratura da junta X80-1, CPs 1C11 e 1C12,

sem ataque quimico, microscopio ético, aumento 90x.

Uma vez atacada quimicamente a amostra polida, pode-se observar como a

trinca avanca trasgranularmente (figura 158).

Electron image 1 Fogim Electron image *

Figura 158. Imagem transversal das superficies trincadas da junta X80-1, CPs 1C11 e
1C12, no MEV, mostrando o modo de propagagéao transgranular da trinca.

6.6.3.2.2. Condicao de ensaio 2: Solucao Il (pH = 4,4 e razdao de
vazao de H,S rapida) e 100% LE tensao aplicada.

Nesta condi¢do de ensaio, onde a solicitacdio mecanica é mais elevada, o

100% dos corpos de prova de todas as juntas testadas fraturou. Os locais de fratura
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variaram do metal de base (12,5%), a linha de fusdo (25%) até o metal de solda
(62,5%). As superficies laterais ndo apresentam quase deformacao, trincamento
secundario ocorreu em todas as juntas em quanto que trincamento interno nao foi
observado em nenhuma. A tabela 29 apresenta um resumo dos resultados obtidos

nesta condicdo de ensaio para todas as juntas.

Tabela 29. Resumo das respostas das juntas soldadas na condi¢gao de ensaio 2.

Tempo de Tipo de trinca Local de
Junta Fratura L .
Ly Secundaria Interna fratura
(média)
X80-1 7 Horas MS - MS
X80-2 16 Horas MB'ZI\}?LF' MB - LF
X80-3 51 Horas MB-LF-MS — LF
X80-4 52 Horas MS - MS

(b)

Figura 159. Detalhes macros e micrograficos da junta X80-1 ensaios NACE na condicao

2. (a) Trincamento secundario na superficie longitudinal. (b) Modo de propagagéo da

trinca.
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A figura 159 apresenta imagens tipicas da junta X80-1 para estas condicdes.
Na figura 159 (a) pode-se observar as vistas laterais da superficie longitudinal
com um aprecidvel nimero de trincas secunddrias, figura 159 (b) mostra caminho

de propagacio da trinca.

Caracteristicas similares foram observadas para as juntas X80-2, X80-3 e

X80-4, conforme apresentado na figura 160.

Junta XB0-2 Cp 2C13

Junta XB0-3 Cp 2C13

Junta X80-4 Cp 4C21

Figura 160. Detalhes macroscopicos das superficies laterais representativas das juntas
X80-2, X80-3 e X80-4 com trincamento secundario na condi¢do 2 de ensaios NACE.
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A figura 161 apresenta detalhe da superficie de fratura da junta X80-3 por

MEV, a qual apresenta o mecanismo de fratura misto, com regides de fratura

ductil e de fratura fragil (clivagem).

: Clivagem 7,

Zona dactil dimpz

&l

Lo

Figura 161. Caracteristicas do mecanismo de fratura para os ensaios NACE na condigao

de ensaio 2.

As juntas testadas nas outras condicdes de ensaio (Condicao 3: pH 3.4, razdo

de vazao H,S lenta, 85% LE tensdo aplicada. Condi¢ao 4: pH = 4.4, razao de

vazdo de H,S ripida e 85%LE tensdo aplicada), apresentaram as mesmas

caracteristicas expostas para as condi¢des 1 e 2. A tabela 30 e 31 apresentam um

resumo das respostas obtidas das diferentes juntas na condicio 3 e 4

respectivamente.

Tabela 30. Resumo das respostas das juntas soldadas na condi¢gao de ensaio 3.

Junta Tempo de Tipo de trinca Local de
Fratura (média) | Secundaria Interna fratura
X80-1 374 Horas MB -ZTA -LF -—- LF
X80-2 720 Horas MB - MS -—- -—-
X80-3 54,6 Horas LF- MS -—- MS-LF
X80-4 87,8 Horas LF - MS --- MS -LF

Tabela 31. Resumo das respostas das juntas soldadas na condi¢gao de ensaio 4.

Junta Tempo de Tipo de trinca Local de
Fratura (média) | Secundaria Interna fratura
X80-1 — — — —
X80-2 86,2 Horas MB - MS - MB - MS
X80-3 84,4 Horas MB-ZTA-MS X LF
X80-4 720 Horas --- --- ---
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6.7. ANALISE DE CAMADA DE PRODUTOS DE CORROSAO
FORMADA

Foram realizadas andlises das camadas de produtos de corrosao formadas nas
superficies de alguns dos corpos de prova testados nos ensaios NACE que nao
fraturaram, com o objetivo de determinar os produtos cristalinos formados e
analizar a influencia da morfologia das camadas no processo de CST. Em algumas
amostras foram analisadas as camadas na seccdo longitudinal e outras foram
embutidas em resina ep6xi a frio e cortadas na secdo transversal, tentando evitar o

dano da camada no processo de corte.

(e)
Figura 162. Macros e Micrografias obtidas para a junta X80-3 Cp 3C11 ensaio NACE. (a)

Vista longitudinal do Cp com camada formada. (b) Cortes transversais apds embutir em
resina. (c) Micros por MEV em diferentes pontos dos cortes transversais para andlise das

camadas.
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Andlises por EDS das secdes foram realizadas para determinar a composicao
quimica das diferentes camadas formadas. A figura 162 mostra o corte transversal
e os resultados obtidos para a junta X80-3, testada com as condicdes de ensaio 1,
ou seja, pH=3,4, razdo de vazdo de H,S rdpida, e 85%LE de tensdo aplicada.
Nesta amostra que resistiu as 720 horas de ensaio, também nao foram

identificadas trincas secundarias ou internas.
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Figura 163. Espectros EDS de um ponto (camada com menor espessura no MS) no corte
transversal da Junta X80-3 cp 3C11, para analise das camadas de produtos de corrosao
formadas.
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Foram realizados EDS em diferentes pontos dos cortes transversais obtidos
da junta X80-3, para determinar a composi¢io quimica da camada, a qual
apresentava diferentes morfologias. As figuras 163 e 164, apresentam os
resultados obtidos, que indicam a formacdo de algum tipo de 6xido na camada
mais préxima da interface metdlica (referente ao espectro 1). A segunda camada
(referente ao espectro 2), indica formacdo de um tipo de composto de enxofre
(possivelmente makinawita), devido a que a leitura obtida para o elemento S

apresentou um pico mais alto.

k= 1 = o -+ - o r = -

Figura 164. Espectros EDS de outro ponto (camada com maior espessura no MB) no
corte transversal da Junta X80-3 Cp 3C11, para andlise das camadas de produtos de

corrosao formadas.
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Os espectros obtidos nos dois diferentes pontos de corte da junta soldada,
mostram resultados similares, indicando que a camada formada no MS (com
menor espessura, figura 163) quanto a formada no MB (com maior espessura,
figura 164) possuem os mesmos elementos, conseqiientemente a mesma
composi¢do. A diferenca entre as camadas parece ser sO na aparéncia, pois a
formada no MS com menor espessura se observa mais compacta € com menos

porosidade quando comparada a formada no MB.

A junta X80-4 (cp 4C26) testada na condi¢do de ensaio 4, (ambiente com
pH=4.4, razdo de vazdo de H,S rdpida e 85% LE de tensdo aplicada) também nio
fraturou, nem apresentou trincas tanto na superficie longitudinal como na
transversal. A figura 165 apresenta as micrografias e EDS obtidas na junta, para
estas condi¢des de ensaio, mostrando resultados similares aqueles apresentados na

junta X80-3 em condicdo de ensaiol.

Uma camada de 6xido, de aparéncia porosa e de pouca espessura (EDS
espectro 1 da figura 165), é formada préxima a superficie metdlica, uma camada
de um composto de enxofre, de aparéncia menos porosa € de espessura maior

(EDS espectro 2 da figura 165) cresce acima da primeira camada de 6xido.
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Figura 165. Macros e Micrografias e Espectros EDS do corte transversal da junta X80-4
(cp 4C26), para analise das camadas de produtos de corrosao formadas.
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A junta X80-3 (cp 3C38) com condi¢cdes de ensaio de pH = 4.4, razdo de
vazao de H,S rdpida e tensdo aplicada = 90% LE, ndo fraturou e a andlise da

camada formada na superficie longitudinal € apresentada na figura 166.

i Camada Interfase' M-S ™
Linha de fusdo. -

Figura 166. Imagens da camada de produtos de corrosao formada na superficie de corpo
de prova da junta X80-3 para ensaios NACE.

As micrografias obtidas no MEV apresentam a camada formada com uma
morfologia descontinua e porosa, composta por 6xidos, sulfetos e cloretos, como

indicam os EDS obtidos de diferentes zonas da camada (Figura 167, 168 e 169).

Nas figuras 168 e 169, podem-se observar os EDS de diferentes zonas das
camadas formadas na interface MB — MS e no Metal base respectivamente. Nos
espectros obtidos dos elementos que constituem a camada, se diferencia que a
camada mais continua estd formada por Fe, Cl, Mn, Na e O, enquanto que a

camada mais porosa estd constituida por S, Fe, O e Na.
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Figura 167. Morfologia da camada de produtos de corrosao formada na superficie

longitudinal do corpo de prova da junta X80-3, pH=4.4, H,S = rapida.
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Figura 168. Camada da Interface Metal-Solda.
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Figura 169. Camada do metal de base.

A superficie longitudinal do corpo de prova da junta X80-2 (2C32),
visualmente (ao olho nu) apresentava uma camada com formacgdo de cristais
brilhantes acima de uma camada porosa e irregular de cor preta. A figura 170
mostra as macros do corpo de prova testado em um ambiente de pH= 3,4, razao de

vazio de H,S lenta e 85% LE tensao aplicada.

Figura 170. Macros da junta X80-2 (cp 2C32). Vistas laterais da camada de produtos de
corrosdo formada sobre a superficie longitudinal.
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Micrografias da camada de produtos de corrosdo (figura 171), mostram a
diferenca entre a primeira camada formada, a qual tem uma aparéncia uniforme,
porosa e de cor preta, e acima desta a formacdo e crescimento de cristais com

geometria colunar possivelmente de um sulfeto mais puro.

Figura 171. Micrografias por MEV das diferentes morfologias da camada de produtos de
corrosao formada na junta X80-2.

Para ter um melhor conhecimento do mecanismo de formacdo destas
camadas, foram realizados EDS em diferentes pontos das diferentes formas
morfolégicas encontradas neste ensaio. As figuras 172, 173 e 174 apresentam os

resultados obtidos.

Pode-se observar nestas figuras, nos espectros obtidos das camadas que
aparentemente se formaram primeiro, a presenca de oxigénio como um dos
elementos que a constitui, pelo que se poderia afirmar que inicialmente se forma
uma camada de O6xido, esta camada comeca a se transformar em sulfeto
enriquecendo em enxofre. Acima desta camada inicia o crescimento de cristais de

geometria colunar, aparentemente de sulfeto de ferro.
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Figura 172. Micrografias do MEV da camada uniforme mais préxima a superficie metalica
e dos cristais formados de produtos de corrosao da junta X80-2.
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Figura 173. Espectros EDS de cristais e da camada préxima aos cristais
NACE da junta X80-2 (cp 2C32).

no ensaio
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Figura 174. Espectros EDS de cristais e da camada uniforme afastada aos cristais no
ensaio NACE da Junta X80-2 (cp 2C32).

Também foi feita uma andlise em um corpo de prova da junta X80-2 testada
em solucio com pH=3,4 e 10™ mol de tiossulfato, dos ensaios BTD, para tentar
comparar o mecanismo de formacdo de camada com ensaios NACE, ainda que a
duracdo do ensaio seja muito menor, e as camadas formadas durante o tempo de
ensaio BTD tenham menos espessura. Os resultados sdo apresentados na figura

175.

A EDS obtida em um amontoado de produtos de corrosdo na camada
referente ao espectro 1 da figura 175, indica a formag¢do de um composto
empobrecido de 6xido e enxofre. Os cristais com aparéncia de pontos brancos

indicam a formacdo de um 6xido enriquecendo em enxofre.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0511137/CA


PUC-RiIo - Certifica¢éo Digital N° 0511137/CA

236

Fo

Full Scale 4123 cts Cursor: 19260 (1 cts)

0 2 4 B G 10

Full Scale 5115 cts Cursor: 194141 (0 =)
Fe
e Fe
Fn
I 5 Fe
[E]

T T T T T T T T T T T

o 2 4 B 8 10

Figura 175. Micrografias e espectros EDS da camada de produtos de corrosdo formada
na Junta X80-2 (cp 2C26) dos ensaios BTD em solugdo com pH=4.4 e 10 mol de
tiossulfato.

Foram retiradas camadas de produtos de corrosdo de diferentes superficies
dos corpos de prova de ensaios NACE e levadas para andlise de Raios X, com a
finalidade de identificar os compostos presentes nas camadas. Nos espectros
obtidos (Figura 176, 177, 178, 179, 180 e 181) na maior parte das amostras se
detectou a presenca de Halite (Cloreto de Sédio) e Mackinawita (Sulfeto de

Sédio), conferindo o observado nos espectros EDS de andlises de camadas. Em
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algumas amostras foi detectado a presenca de 6xidos e de outros compostos de

sulfeto.
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Figura 176. Difractograma Raios X para camada de produtos de corrosao de ensaios

NACE. Junta X80-3 (cp 3C12) em solugao com pH = 3,4, razao de vazéo de H,S rapida.
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Figura 177. Difractograma Raios X da camada de produtos de corrosdo de Ensaios

NACE. Junta X80-4 (cp 4C26) em solucdo com pH=4,4, razdo de vazido H,S

répida.
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Figura 178. Difractograma Raios X da camada de produtos de corrosao de Ensaios
NACE. Junta X80-4 (cp 4C39) em solugao com pH=4,4, razao de vazao H,S répida.

Lin {Counts)
5 5 8 2 g

]

=]
2
o
4
-
=
3
+
k] =
s el
ki A
+ 4 ka
o o
3 3
1 : g
l' | ' :
|
PP RS I\ | w
‘ i ] ! ‘ ‘
T T T T T T T T T T | B T Ty
5 11 21 @0 0 i 0 1
2-Theta - Scale
D1 - Difratogramas (200501 - DOMMb ariAdriznz¥80-02. R - Flle: X60-02. FAW - Typa: 2T Th lackad - Star: 5000 =~ End: §0.000 °- Steg: 0.050 =~ Sieg time: 8. 5+ Temp.: 25 °C (Room) - Time Stared: 35-2

2628 (' - Halite, syr - N2Zl- ¥: 10 ~dx by: 1. - WL 1.5 Flc POF 4.4- 50 51.3 %-
Q037 «I1 - Mackinzwte - FeS - ¥: 5000 % - dxy:1.- WL: 15408 - 0- VI POF 1.- S0 BEE %-

®lo

Figura 179. Difractograma Raios X da camada de produtos de corrosdo de Ensaios
NACE. Metal Base X56 (cp 2CB6) em solugao com pH=3,4, razéo de vazao H,S rapida.
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Figura 180. Difractograma Raios X da camada de produtos de corrosdo de Ensaios
NACE. Metal Base X80 (cp 1BE6) em solugao com pH=3,4, razao de vazao H,S rapida.
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Figura 181. Difractograma Raios X da camada de produtos de corrosdo de Ensaios
NACE. Junta X80-2 (cp 2C32) em solugao com pH=3,4, razdo de vazao H,S lenta.
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6.8. ENSAIOS DE PERMEACAO DE HIDROGENIO.

Foram realizados ensaios de permeacgdo por hidrogénio utilizando duas das
solucdes usadas nos ensaios BTD, a solugdo 1 com pH=3.4 e 10~ moles de
tiossulfato (meio mais agressivo) e a solucdo 4 com pH=4.4 e 10-4 mol de
tiossulfato (meio menos agressivo), com o objetivo de comparar a susceptibilidade
das juntas estudadas a permeacdo e conferir a ocorréncia do processo de
permeacio a partir das solucdes utilizadas. Todos os ensaios foram iniciados no
potencial de corrosdo e uma vez estabilizado, era imposto um potencial de 100
mV acima do potencial de circuito aberto. Quando a corrente residual de
passivacdo foi atingida, a solu¢do de ensaio era adicionada no compartimento

catddico, e a corrente de permeacdo era medida no compartimento anddico.

As curvas obtidas sdo apresentadas nas figuras 182 a 185, estes resultados
mostram a evolucdo do fluxo de permeagdo com o tempo. O fluxo de corrente de
permeacdo foi calculado dividindo-se a corrente pela drea do corpo de prova

exposta no ensaio e multiplicada pela espessura.
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Figura 182. Curvas de permeagao de hidrogénio para metal de base X80 e junta soldada
X80-1 em Solugao 1 e 4 dos ensaios BTD.
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Figura 183. Curvas de permeagao de hidrogénio para metal de base X56 e X80 e junta
soldada X80-2 em solugado 1 e 4 dos ensaios BTD.
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Figura 184. Curvas de permeagao de hidrogénio para metal de base X80 e junta soldada
X80-3 em solugao 1 e 4 dos ensaios BTD.
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Figura 185. Curvas de permeagao de hidrogénio para metal de base X80 e junta soldada
X80-4 em solucao 1 e 4 dos ensaios BTD.

As curvas obtidas de todos os materiais ensaiados na solugdo 4 indicam que
nao hd permeacdo no tempo de ensaio, pois a corrente permaneceu constante e
nao aumentou. Conseqiientemente nido ocorre o processo de adsor¢do do
hidrogénio para o interior do material, e o fendmeno de fragilizacdo nio ocorrera.
Também se pode ver que o material mais susceptivel a permeacdo foi a junta
soldada X80-1, seguido pelo MB X56 e na ordem decrescente MB X80, junta

X80-4, junta X80-2 e a junta X80-3 foi o material menos susceptivel.

Foram também feitas andlises no microscépio 6tico e no MEV das camadas
de produtos de corrosdao depositados na superficie de alguns dos Cp testados nos
ensaios de permeacgdo. A camada depositada tinha uma aparéncia ndo uniforme, o
que pode ser associado a um ataque diferenciado, apresentando cor preta no inicio
e no final do teste mudava da cor preta para cor amarelo- vermelho. Os resultados
obtidos tanto do microscépio 6tico como do microscopio de varredura sao
apresentados nas figuras 186 e 187. Espectros EDS foram feitos para determinar

os elementos que constituiam destas camadas, mostrando a presenca de elementos
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como O, Fe, C, Mn, S, Cl, com as mesmas caracteristicas de aquelas apresentadas

para as camadas formadas nos ensaios BTD e NACE.
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Figura 186. Macros e Micrografias da camada de produtos de corrosdo formada no

ensaio de permeagdo de hidrogénio da junta X80-1 Solugdo 4, pH=4.4 e 10 mol de

Tiossulfato.


DBD
PUC-Rio - Certificação Digital Nº 0511137/CA


PUC-RiIo - Certifica¢éo Digital N° 0511137/CA

244

rAN

U

oy

0o
L=

3
o ATOE

F 2 .
el Cursor S0050 (TED2ED ok

Ed

Figura 187. Macros e Micrografias da camada de produtos de corrosdo formada no

ensaio de permeagdo de hidrogénio da junta X80-3 Solugdo 1, pH=3.4 e 10° mol de

tiossulfato.
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A figura 188 apresenta as EDS obtidas na interface drea exposta ao

ambiente corrosivo/drea nao exposta ao ambiente corrosivo, indicando a formacgao

de 6xido e composto de enxofre, uma vez determinadas a presenca de O e S nos

espectros 1 e 3.
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Figura 188. Espectros EDS da interface area exposta a solugdo corrosiva / area nao

exposta a solugao corrosiva, no ensaio de permeacao de hidrogénio, Junta 4 Sol 1, pH =

3.4 e 10° mol de Tiossulfato.
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