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Neste trabalho foi estudada a variagdo da redugédo de area na estriccado com o tempo de
estocagem de fio-maquina de ago alto carbono para concreto protendido, apds o processo
de laminacéo e resfriamento, com o objetivo de determinar o tempo minimo necessario que
o fio-maquina deve permanecer em estoque para que o processo de trefilacdo possa ser
realizado com garantia de que o efeito do hidrogénio na ductilidade ndo comprometa a

operacao de conformacéo.

Amostras do fio-maquina de 11mm de didmetro do aco produzido sem desgaseificacdo a
vacuo foram retiradas logo apds o processo de resfriamento e estocadas na temperatura
ambiente por tempos variando entre 0 e 960h. Foi medido o teor de hidrogénio, C;, para
cada tempo de estocagem. O valor determinado logo apéds resfriamento foi igual a
1,85ppm, decresceu com o tempo de estocagem e se estabilizou entre 0,55ppm e 0,60ppm
a partir de 216h. A reducdo de area na estriccdo, Z, foi de 20%, quando determinada
imediatamente apds o resfriamento, aumentou com o tempo de estocagem, e se manteve
entre 37% e 38% apods 216 h. Foi também determinada a variagao da reducdo de area na
estriccdo e do teor de hidrogénio com o tempo em amostras retiradas de fio-maquina de
aco produzido com desgaseificacdo a vacuo, estocadas nas mesmas condigdes das
amostras provenientes do ago fabricado sem desgaseificacdo. No caso dessas amostras, o
teor de hidrogénio e a redugdo de area na estriccao foram de 0,95ppm e 29%,
respectivamente, logo apés o resfriamento. Observou-se também um aumento em Z € um
decréscimo em C; com o tempo de estocagem. Os valores de Z se mantiveram entre 42%
e 43% e de C; entre 0,55 e 0,65ppm apds um tempo superior a 288h. A analise destes
resultados, através do ajuste por regressao multipla, dos valores da concentragcdo de
hidrogénio com tempo, mostrou que o processo responsavel pelo aumento na reducéo de
area na estriccdo com o tempo de estocagem, na temperatura ambiente, é a dessorc¢ao do

hidrogénio, aprisionado em defeitos como deslocagdes e interfaces Fe/Fe;C.

O trabalho permitiu concluir que é viavel a fabricagao do fio-maquina de ago alto carbono
para aplicagdo em concreto protendido, produzido sem desgaseificagdo a vacuo,
aumentando o tempo de estocagem na temperatura ambiente de 72h para 144h, de forma
a atingir o valor minimo de reducéo de area na estricgdo especificado pelo cliente que é de
30%.
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ABSTRACT

In this study it was determined the reduction of area ( Z% ) variation in tensile test with
stock time of a high carbon steel wire rod for prestressed concrete, after the process of
rolling and controlled cooling. The objective is to determine the necessary minimum time
that the wire rod must remain in stock so that the wire rod could be drawn with guarantee

that the effect of hydrogen in the ductility does not compromise the wire drawing process.

Samples of the 11mm diameter wire rod of the steel produced without vacuum degassing
have been removed after the process of controlled cooling and storage at room
temperature for times varying between 0 and 960 hours. The hydrogen content was
measured for each storage time. The value after controlled cooling was 1.85ppm, and
decreased with the storage time, it stabilized between 0.55 and 0.60 ppm after 216 hours.
The reduction of area in the tensile test after controlled cooling was 20%, it increased with
storage time, and kept constant between 37% and 38% after 216 hours. It was also
determined the variation of the hydrogen content and reduction of area in the tensile test
with time for samples removed from wire rod with vacuum degassing storage in the same
conditions of the samples without vacuum degassing. For the samples with vacuum
degassing, the hydrogen content and reduction of area in the tensile test after controlled
cooling was 0.95ppm and 29%, for 288 hours of storage time or higher than this time the

value was between 0.55 ppm and 0.65ppm, 42% and 43%, respectively.

The analysis of these results, through the adjustment of the values of the hydrogen
concentration versus time, showed that the responsible process for the increase in the
reduction of area in the tensile test with time of storage at room temperature is the

desorption of hydrogen, imprisoned in steel defects as dislocations and Fe/Fe;C interfaces.

This work allowed us to conclude that is possible to produce high carbon steel wire rod for
prestressed concrete without vacuum degassing increasing storage time at room
temperature from 72 hours to 144 hours, thus allowing to achieve the specified reduction of

area of 30% as requested by costumers.



1. INTRODUCAO

A Gerdau Agominas produz o ago alto teor de carbono na forma de tarugos na secgao
quadrada de 160 x 160 mm que sao vendidos nessa forma ou laminados em fio-maquina
nas dimensdées de 8,0; 10,0; 11,0; 12,0 e 13,0mm para posterior trefilagdo e producgéo de

arames para aplicagdo como reforgco do concreto.

A rota de producgdo deste ago na aciaria contempla a utilizacdo da desgaseificacdo a
vacuo que objetiva a reducao do teor de hidrogénio como forma de minimizar o seu efeito
na dutilidade e tenacidade do arame ftrefilado, principalmente quando o limite de
resisténcia do arame é elevado e a redugao total de area na trefilagdo € maior que 80 %.
No entanto, a utilizacdo da desgaseificagdo a vacuo, além de aumentar o custo de

producao acarreta a redugao da produtividade na aciaria.

Devido ao seu alto coeficiente de difusdo em rede no ferro, comparado aos coeficientes
de difusdo do carbono e do nitrogénio, é possivel o “escape” (dessorgédo) do hidrogénio no
aco na temperatura ambiente em tempos da ordem de horas. Devido ao baixo valor da
energia de ativagdo para a difusdo em rede do hidrogénio no ferro, H,, defeitos de
estrutura podem aprisionar este elemento, devido a uma interagao atrativa caracterizada
por uma energia de ligagado, Hy,, funcionando como armadilhas (traps) e produzindo um
efeito apreciavel no coeficiente de difusdo. A taxa de escape do hidrogénio pode ser
controlada por difusdo ou pela taxa de separacdo hidrogénio-trap, dependendo da
diferenca entre H;, e H,. O mecanismo responsavel pelo escape, difusdo ou separagao
hidrogénio-trap determina o tempo em que a concentragdo de hidrogénio diminui no

material.

Este trabalho visou a determinacéo do tempo de estocagem na temperatura ambiente que
possibilite eliminar a etapa de desgaseificagdo a vacuo na fabricagdo de ago para fio-
maquina de 11,0mm de didmetro, por meio da dessor¢dao do hidrogénio, com o

consequente aumento da redugao de area na estriccao.

Foi também objetivo do estudo contribuir para o entendimento dos processos envolvidos

na dessor¢ao do hidrogénio no ago considerado.



2. OBJETIVOS

Este estudo visa a eliminar a utilizagdo da desgaseificagdo a vacuo da rota de producao
do aco alto carbono para aplicacdo em concreto protendido na aciaria da Gerdau
Acominas, reduzindo custos e possibilitando a produ¢do de novos agos de maior valor

agregado. Sao objetivos especificos desse trabalho:

e Determinar o tempo minimo de estocagem do fio-maquina, produzido com ago alto
carbono ndo submetido a desgaseificacdo, apdés a laminagado, para posterior

trefilacdo do mesmo;

e Comprovar o efeito do hidrogénio na variacdo da redugdo de area na estricgéo
com o tempo de estocagem do fio-maquina produzido com aco alto teor de

carbono;

¢ Relacionar a variagao do teor de hidrogénio com a variagdo da redugao de area na

estriccao no ago estudado;

e Contribuir para o entendimento dos mecanismos relacionados a dessor¢do do
hidrogénio no aco de alto teor de carbono considerado, através da analise da

variagao da concentragcdo de hidrogénio com o tempo de estocagem.



3. REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Caracterizacdo da Aplicacdo: Arame para Concreto Protendido

O concreto tem boa resisténcia a compressdo e pequena resisténcia a tragcdo. A
resisténcia a tracdo corresponde a 10% da resisténcia a compressao. O ago, porém ¢é
um material que resiste bem tanto a compressao como a tragdo. A utilizagdo conjunta dos
dois materiais permite que o concreto resista aos esforcos de compressao e que o ago
resista aos esforgos de tracdo. A protensido consiste em introduzir esforgcos prévios na
peca de concreto, que reduzam ou anulem as tensdes de tracdo provocadas pelas

solicitagdes em servigo.(Verissimo e César, 1998).

A figura 3.1 exemplifica a utilizagdo do arame para concreto protendido (Pc Wire) onde se
tem esforgos de tracdo sendo transformados em esforgcos de compressao em elementos

construtivos.

|
bedled
il il

Figura 3.1 — Uso do arame para concreto protendido.

3.2 Processo de Producao do Arame

O fio-maquina com estrutura completamente perlitica € decapado quimicamente em uma
solugédo de H2SO4 ou HCI com inibidor para suprimir a adsor¢ao de hidrogénio durante o

processo de decapagem. Posteriormente sdo aquecidos a uma temperatura de 156 °C

para secagem.

Um fio-maquina de 12mm, por exemplo, pode ser trefilado para 6,35 mm com velocidade

que varia de 150 a 350 m/min em 6 ou 7 passes (Kim et al., 2001):



e passes: 12— 10,8 -9,73 - 8,82 - 8,05 > 7,40 —» 6,84 — 6,35 mm
e passes: 12— 10,65—9,50 — 8,50— 7,68 — 6,96 — 6,35 mm

O arame trefilado da origem a diversos tipos de produtos desde o arame simples, ou em
cordoalha e identado ou nido, em diversos diametros, fungao da aplicagdo conforme

tabela I11.1 (Kim et al., 2001).

Tabela lll.1 Diferentes tipos de produtos para uso em concreto protendido.

1 Compacto

Cordoalha com 3 arames

Arame indentado triplo

Revestido com plastico

Cordoalha nao revestida y

Arame identado triplo

Cordoalha indentada

Arame “com dobra”

Ol | N| O O | WO DN

Arame indentado

0

Cordoalha nao revestida Q

—_
o

Arame “com dobra” O

—
—

Arame indentado

-
N

3.3 Processo de Producao do Fio-Maquina

O fio-maquina de aco de alto carbono para posterior trefilacao e aplicagdo em arames e
cordoalhas para concreto protendido & fabricado a partir de tarugos produzidos do
lingotamento continuo na dimensao de 160 x 160 mm. A composigao quimica tipica para

este tipo de ago encontra-se na tabela Ill.2.

Tabela 11l.2-Composigao quimica tipica do aco alto carbono para concreto protendido

(% em peso).

C Mn Si Cr P S Al(t) N (ppm)

0,82 0,72 0,20 0,25 <0,020 <0,01 <0,005 <50




As demais especificacbes podem ser assim resumidas:

e Isento de defeitos de superficie tais como marcas de cilindro, sobreposto e
trincas;

e Inclusdes ndo metalicas: < 2, avaliada conforme a norma ASTM E 45;

¢ Defeitos remanescentes na superficie < 0,1 mm;

o Descarbonetacao na superficie: total = ndo aceitavel; parcial: < 1% do didmetro;

e Tolerancia dimensional: diametro = + 0,25 mm, com ovalizagdo maxima de 0,30
mm;

e Microestrutura formada de perlita fina com um minimo de ferrita proeutetdide e
isenta de rede de cementita, bainita ou martensita.

e % de perlita resolvivel: maximo de 5% com aumento de 500X.

e Reducgao de area na estriccédo: = 30,0%

e Limite de resisténcia: 1130 ~ 1230 MPa

A dimensao final do fio-maquina varia normalmente de 8 até 15mm em funcdo das

dimensodes e do tipo de arame que sera produzido conforme mostrado na tabela I11.1.

O fluxo de producdo integrado do fio-maquina desde a aciaria pode ser visto

esquematicamente na figura 3.2.
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Figura 3.2 — Fluxo esquematico da produgdo do ago alto carbono para aplicagdo em

concreto protendido.



Um dos principais aspectos a serem observados durante a produgao do fio-maquina é o
processo de resfriamento no Stelmor® visando obter uma microestrutura de perlita fina
evitando a presenca de estruturas indesejaveis tais como a martensita ou rede de

cementita no contorno de grao (figura 3.3).
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Figura 3.3 — Diagrama de transformacéao isotérmica para um ago SAE 1080 (Reed Hill e
Abaschian, 1992).



3.4 - O Efeito do Hidrogénio nas Propriedades do Fio-Maquina

3.4.1 - Solubilidade do hidrogénio no ferro

A solubilidade do hidrogénio nos metais depende do estado fisico (sdlido x liquido),

estrutura cristalina (no caso de sélidos cristalinos), temperatura, teor de elementos de liga

e da pressdao. A tabela 111.3 mostra a variagao da solubilidade do hidrogénio no ferro puro.

Tabela [lI.3 — Solubilidade do hidrogénio no ferro a uma pressdao de 1,0atm

(Warren,1986).

Solubilidade
Fase Temperatura (°C) 5 . .
cm” de hidrogénio/100g de ferro

Ferro alfa (CCC) 20 “muito baixa”
Ferro alfa (CCC) 900 ~3
Ferro gama (CFC) 920 ~5
Ferro estado sélido 1535 ~13
Ferro estado liquido 1535 ~27

No ferro puro, a solubilidade do hidrogénio é muito baixa a temperatura ambiente, mas

aumenta com o aumento da temperatura. A 910°C, quando o ferro alfa (CCC) se

transforma para ferro gama (CFC), a solubilidade do hidrogénio apresenta um apreciavel

aumento. Nesta fase, a solubilidade do hidrogénio aumenta com o aumento da

temperatura até a transformacao do ferro gama para delta (CCC). Quando o ponto de

fusao do ferro é alcangado, ha um aumento acentuado na solubilidade (figura 3.4).
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Figura 3.4 — Solubilidade do hidrogénio no ferro em fung¢ao da temperatura (Warren, 1986)

3.4.2 — Dessorc¢ao do hidrogénio no ferro: difusao e efeito de traps

A extrapolacdo de dados relativos a solubilidade do hidrogénio no ferro, de altas
temperaturas (>400°C) para baixas temperaturas, indica que na temperatura ambiente a
solubilidade do hidrogénio na ferrita seria de ~ 102ppm em peso. Entretanto, a
solubilidade na temperatura ambiente observada pode ser bem maior que este valor,
dependendo da concentracdo de sitios de menor energia na rede, como deslocacoes,
interfaces ferrita-cementita, microporos, inclusdes, etc. Devido a interacado atrativa entre

estes sitios e o hidrogénio, caracterizada por uma energia de liga¢ao, H,, o hidrogénio fica
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aprisionado nestes sitios que atuam como armadilhas (traps) e dificultam a difusdo do
desse elemento. (Hirth, 1980; Johnson,1988).

Segundo Shewmon (1989), os traps para o hidrogénio no ago podem ser de trés tipos:
e “Bolhas” de H,, formadas em microporos;

e Traps Saturaveis, no caso em que os sitios de menor energia sdo de uma unica
espécie, podem aprisionar somente um atomo de hidrogénio e para os quais H, €
tal que os atomos de hidrogénio podem se separar dos traps devido a agitacao
térmica (H,~RT);

o Traps "lrreversiveis®, sdo aqueles para os quais a energia de ativagao para difusdo
do hidrogénio na rede perfeita, Hy, (8kJ/mol™ para o H no Fe,), é pequena em

relacdo a energia de ligagéo, H, >> RT.

No caso bolhas formadas em vazios e de traps saturaveis a equacao que descreve a
cinética de escape (dessorc¢ao) do hidrogénio controlada por difusdo tem a forma prevista
para as situacdes de desgaseificacdo, porém com um coeficiente de difusdo efetivo, D,

modificado pela presenca dos traps.

Para o escape de gas de uma amostra cilindrica com comprimento, L, muito maior do
que o didmetro da mesma, d, em uma atmosfera em que a concentragdo do gas é igual a
zero, como € o caso do fio-maquina considerado nesse estudo, a concentragdo de
hidrogénio na amostra, segundo desenvolvimento feito por Mansur (2008), baseado em
problema semelhante tratado por Crank (1975), pode ser obtida através da resolugcédo da

equacao.

@ _Dofce 31
ot ror\ or

com as seguintes condi¢des iniciais e de contorno:

c(r,0)=coemO0<r<Re t=0 3.2



@:0 emr=0et>0 3.3

or

c(Rt)=c.emr=Ret>0 3.4

A solugao analitica da equacgao 3.4 dada por Crank (1975), incorporando essas condigoes

iniciais e de contorno é:

c(r, t)—c, =l—£i exp(— Daﬁt)]o(anr) 35
Coo _CO R n=1 a‘n‘]l(anR) '

Os termos o, séo as raizes positivas da fungcao de Bessel de primeira espécie e ordem

zero e podem ser estimadas aproximadamente pela seguinte relagéo:

o ~ (4n-r _(4n-1)m 36
4R 2d

onde d representa o didmetro do cilindro.

A equagdo 3.5 pode ser integrada de forma a se obter a concentragido média no cilindro
no tempo t, C; (Crank, 1975):

3.7

Usando o primeiro termo dessa série obtem-se:

Ci- C.. / Cq - C, = 64/9.11.{exp-[(3.17 / 2d)]2.De.t} 3.8

11



No caso dos traps serem bolhas o coeficiente de difus&o efetivo do hidrogénio no Fe, D,
é dado por (Shewmon, 1989):

De = Di/ (1 + 2C/C\) 3.9

Na quacdo 3.9, D. é o coeficiente de difusdo do hidrogénio na rede perfeita, C_ é a
concentragcao volumétrica de atomos de H em sitios normais da rede e C; é a
concentragao volumétrica de atomos de H na forma de H,, aprisionados nos microporos.
No entanto, microporos ndo sdo um tipo de trap comum encontrado nos metais mas
podem ser significativos em em ligas bifasicas deformadas a frio desde que a deformacao

favorece a formacgao de vazios em torno da fase mais dura.

No caso de traps saturaveis, D., 0 coeficiente de difusdo efetivo do hidrogénio, segundo

Swewmon (1989) é dado por:

De = Di. C,/ [CL + Ci.(1-0))] 3.10

Nessa equagao D, C, e C; sdo o coeficiente de difusdo do hidrogénio na rede do ferro
(sem defeitos), C, é a concentragdo de atomos de hidrogénio nos sitios da rede e C; é a
concentracao de hidrogénio nos traps, respectivamente. 6; € a fragdo de traps ocupados

por atomos de hidrogénio.

Se0,~1:
De=D, e
R.IND/3(1/T) = Q = Hp, 3.1
Se 0, << 1:
R.8InD/8(1/T) = Q = Hm + Hp 3.12

A equacao 3.8 pode ser expressa como:

12



Ci=C.,, + 0.72.(C, - C..).exp-(22,2.Ds.t/d?) 3.13

Para os traps “irreversiveis”, a energia de ativagao para difusdo do hidrogénio na rede
cristalina, Hy,, € bem menor do que a energia de ligagdo hidrogénio-trap, Hp. Assim, o
hidrogénio pode facilmente difundir no rede a temperatura ambiente, mas uma vez
aprisionado nao pode escapar (Hp,>>RT) a menos que se separe do trap. O escape do
hidrogénio nesse caso é controlado pela taxa de separagdo hidrogénio-trap e €

proporcional a exp(-Ha/RT), sendo Hy a energia de ativacéo para liberagdo do hidrogénio

(Ha=Hp+ Hm) conforme indicado na figura 3.5 (Shwemon, 1989).

ENERGIA

DISTANCIA

Figura 3.5 — Diagrama esquematico do nivel de energia do hidrogénio no ferro mostrando

a energia para difusdo na rede cristalina Hy, e a energia de ligacdo Hp

(Shewmon,1989)

Se a taxa de liberagao do hidrogénio é proporcional a concentracao de traps, ela pode ser

representada pela equacao (Wei e Tsuzaki, 2004):

dCy/dt = - AC,exp.(-Ha/RT ) 3.14

Resolvendo essa equacao em termos da fragao transformada, Y, dada por:

13



(Co-Ct)
Y= Cocy)

3.15

Na qual C, é a concentracao inicial de H, C,; é a concentracdo de H para um tempo de

tratamento igual a t e C,, € a concentragao de hidrogénio apds a dessorcdo, Y € a fragao

de H que é liberada e (1-Y) é a fragdo de H no ago apdés um tempo t.

A variagado de Y com o tempo, é expressa por

dt

dy _ A(L- y)[exp(- Ha/RT))

3.16

Na equagao 3.16, H, é a energia de ativagdo para a dessorcao de hidrogénio, igual a

soma da energia de ativagao para difusdo do H na rede do Fe e a energia de interagao

H-trap (predominante).

Fazendo:

B'=A exp{— %}

& - y)e]

De acordo com a equacéo 3.18:

dy ,
——=PB"|dt
a-y J

Portanto:

—Inl-y)=B"t

Assim:

3.17

3.18

3.19

3.20



1-y)=exp[-Bt] 3.21

y =1—exp[- B'1] 3.22
Segundo Shewmon (1989) e Wei e Tsuzaki (2004):
H,=H,_, +H, 3.23

Em que H,, é a energia de ativacdo para difusdo do hidrogénio na rede do ferro e Hy, é a

energia de interacao hidrogénio-trap.

Assim a variagdo da fracao de hidrogénio liberado, Y, com o tempo e a temperatura é

dada por:

- Ha).t} 3.24
RT

y=1- exp{— A.exp(

Ou seja, em termos das concentracdes de H C,, C; e C,, definidas na equagao 3.15:
Ci=C., + (C, - C..).exp-[(A.exp(-Ho/RT).1] 3.25
E importante enfatizar que as equacdes 3.13 e 3.25 podem ser expressas como:
Ci=P1 + P2.exp(P3.t) 3.26

Em que P1, P2 e P3 s&o constantes com o tempo. Considerando a equacao 3.13, P1 é
igual a C.,, P2 é igual a 0.72.(C, - C..) e P3 é igual a -(22,2.D./d?). D., o coeficiente de
difusdo efetivo é proporcional a exp(-H./RT), sendo H, a energia de ativagao para difusdo
do hidrogénio no aco na presenca de traps (“bolhas” formadas em microporos ou traps

saturaveis).
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Considerando a equacéao 3.26, dessor¢ao controlada por separagéo hidrogénio-traps, P1
€ igual a C,, P2 é igual a (C, - C,,) e P3 é igual a -A.exp(-H./RT) sendo H, a energia de
ativagado para a dessorgao controlada pela separagédo hidrogénio traps no caso de traps

irreversiveis.

Assim, C; apresenta a mesma forma de variagcdo com o tempo e a temperatura, porém no
caso de dessorcao controlada por difusdo com traps (equagado 3.13), C; depende da
dimensao da amostra, no caso em estudo o didmetro da barra, enquanto que para a
dessorcao controlada pela separagcdo hidrogénio-trap irreversivel (equacdo 3.25) a
dimensao da amostra nao influencia o valor de C;, uma vez que o processo nao é
controlado por difusao. E importante também notar que o valor de H, = H, + Hy nas

equacbes 3.13 e 3.25 depende da naturaza dos traps, isto é, do valor de Hy. .

Nos acos o hidrogénio interage com os atomos de soluto substitucionais, deslocagdes,
contornos de grdo e particulas de segunda fase. Assim, o valor de Hy, (figura 3.5) varia em
uma ampla faixa, dependendo do tipo de trap predominante e principalmente se se trata
de traps saturaveis ou irreversiveis. Segundo a literatura, H,, pode variar desde valores
tdo baixos quanto 18,7 kJ/mol”'para interfaces Fe-Fes;C (Lee et al., 1984) e 20kJ/mol'para
traps como deslocagdes, (Kasuya et. al.,1999) ou 26,4kJ/mol”’ (Lee et al., 1987),
respectivamente, a 108kJ/mol” (Tsuzaki et al., 2004) para carbonetos de TiC
incoerentes.Como a energia de ativacdo para a difusdo hidrogénio no Fe igual a 8kJ/mol
(Shewmon,1989), Hy, pode variar de 10,7 kd/mol™ a 100 kd/mol™ .

3.4.3 Processo de fragilizacao pelo hidrogénio

O mecanismo de fragilizagdo devido a presenca do hidrogénio pode ser resumido pelas

seguintes etapas:

¢ Presenca do gas sulfurico causando a dissolugado anddica do ferro:

Fe — Fe?' +2¢ 3.27
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Pela reacao catddica: 2H" + 2¢ "> 2H—> Ho, o hidrogénio atédmico é formado

aderindo a superficie;

O hidrogénio atdbmico entdo sera absorvido e se distribui para o interior da
matriz do ago via difusdo. O pequeno atomo de hidrogénio (10_10 m) também

se fara presente como intersticial dentro e/ou pode também estar preso

(trapado) na matriz;

O hidrogénio atémico pode combinar novamente e formar o Hz molecular

preferencialmente nas interfaces de inclusbes com a matriz do aco. lIsto
resultara na criacdo de uma pressao de gas interna. De fato, tensdes elevadas
podem se formar juntamente a inclusdes grandes e alongadas do tipo sulfeto
de ferro ou clusters de 6xidos, causando tensbes de tracdo na vizinhanga de

tais inclusdes e eventualmente originando flocos;

A trinca induzida por hidrogénio é formada por um mecanismo de aglutinagao
destes varios flocos e preferencialmente se concentrara junto aos constituintes

frageis dentro da microestrutura (Figura 3.6);
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Figura 3.6 — Iniciagdo de uma trinca induzida por hidrogénio (Reed-Hill e Abaschian,
1992).

A resisténcia real do vidro € 100 vezes menor do que a sua resisténcia tedrica. Esta
discrepancia conduziu Griffith a postular que a baixa resisténcia observada era devido a
presenca de pequenas trincas ou falhas no vidro. Devido as extremidades das trincas
apresentarem capacidade para agir como intensificadores de tensao, Griffith assumiu que
a tensao tedrica para a ruptura era obtida no final da trinca, embora a tensdo média

estivesse bem abaixo da resisténcia teodrica.
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De acordo com este conceito, a fratura ocorre quando a tensdo na ponta da trinca
ultrapassa a tensdo tedrica. Quando isto ocorre, a trinca € capaz de propagar-se

catastroficamente (Reed-Hill e Abaschian, 1992).

No célculo da tensdo média aplicada no momento em que a trinca vai se propagar,
considera-se uma placa plana contendo uma trinca de secao transversal eliptica conforme

mostrado na figura 3.7.

2c

Figura 3.7 — Uma trinca de Griffith (Reed-Hill e Abaschian, 1992)

Pode-se observar que o comprimento da trinca é 2¢ e o eixo da tensao € perpendicular ao

eixo maior da elipse.

Abaixo, tem-se a relagao (versao de Orowan) para o critério de Griffith para a fratura
fragil. Deve ser observado que a medida que o comprimento da trinca aumenta, a tenséo
que a mantém em movimento diminui. Isto significa que quando a trinca comega a se

movimentar, é capaz de acelerar-se até altas velocidades.

o =[(s E) /4c) (pla)]” 3.7

e ©: Tensdo média aplicada no momento em que a trinca vai se propagar;
e ys- Energia de superficie;

e E: Moddulo de Young;

19
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e 2c: Comprimento da trinca;
e p: Raio de curvatura na ponta da trinca;

e a: Distancia interatébmica.

Considerando um conceito termodinamico, Griffith (Reed-Hill e Abaschian, 1992, pp 646 —
647) notou que quando uma trinca é capaz de se propagar catastroficamente, o ganho de
energia de superficie deve ser igual a perda de energia de deformacdo. Assim,
considerando novamente uma fenda eliptica em uma placa plana e usando a relagao de

Inglis para a energia de deformacgao, tem-se que :

(2nor’cl E)=4ys 3.8
Ou,
_ %
c=12vs E/T c 3.9

Esta relagdo pode ser comparada com a equagao que foi derivada a partir de

consideragoes relativas a concentracdo de tensdes na ponta da trinca.

c =[(vs E)/4C)(p/a)]1/2 3.10

Normalmente se considera que estas duas relagbes representam dois critérios diferentes

para expansao instavel de uma trinca, ambos devendo ser satisfeitos.

Os resultados de todos os calculos geralmente confirmam a relagdo funcional que pode

ser considerada como geral em relagao a fratura fragil, a saber:
Vs
o~ (ygsE/c) 3.1

Ranganath (1998) e outros estudaram o processo de falha de um arame de aco alto
carbono eutetdide. Durante o estagio de ftrefilagdo e subseqlientes operacbes de
bobinamento e encordoamento, os arames de 4,0mm de didmetro falharam devido
ao “splitting” ao longo de planos longitudinais (figura 3.8). Exames microscopios por
fractografia e testes mecanicos com monitoramento acustico concluiram que a falha foi

devida a fragilizagdo devido ao hidrogénio e o mecanismo proposto foi o modelo de
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energia coesiva, onde o hidrogénio reduz a resisténcia das ligagcbes e a resisténcia

coesiva de uma trinca pré- existente.
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Figura 3.8 — Fio-maquina mostrando uma falha tipica do tipo “split” (Ranganath, 1998).

Ranganath (1998) e outros enfatizam ainda que uma redugao de area proxima a 80% na
trefilacdo resulta em microestrutura perlitica fina e alongada com um nivel de resisténcia
que pode alcangar 2000MPa. Este tipo de material tem a tendéncia de absorver H e reté-
lo nas interfaces da estrutura perlitica. O encruamento durante a operacao de trefilagao
leva a um padrdo de tensdo residual onde altas tensdes de tragdo s&o concentradas na
regido central. E, € bem conhecido que o hidrogénio tem uma tendéncia de se alojar em

regides de elevada tensao.

O hidrogénio envolvido durante as operagdes de decapagem, (Fe + HCl — FeClo + [ H ])

é adsorvido pelo fio-maquina. Na pratica industrial, o uso de um inibidor préprio na
solugdo de decapagem inibe a adsorgdo do hidrogénio, além do que o processo de
secagem tende a remover algum traco de hidrogénio remanescente. Entretanto, se algum
destes processos falha um teor de hidrogénio de 1ppm ja seria suficiente para levar a
fragilizacdo do material. O modelo de decoesao fundamentado na teoria de Griffith foi o

mecanismo considerado para explicar o fenédmeno.

c=[2ysE/T c]” 3.12



22

o € a tensao fratura necessaria para causar a propagacao de uma trinca eliptica de
comprimento 2c; E é o médulo de Young; ys € a energia de superficie. Quando o
hidrogénio é absorvido, ele reduz a resisténcia de ligagao e a energia de superficie. Como
pode ser observada na equagao 3.13, a resisténcia a fratura é reduzida apreciavelmente
devido a redugdo da energia de superficie. Esta redugéo da resisténcia de fratura pode

também ser expressa como fungao da concentracido de H na raiz da trinca pré-existente.
A
cf-0H =B C 3.13

Onde o5 é aresisténcia a fratura do material contendo H; c € a concentracdode H; B e A

sao constantes apropriadas que podem ser determinadas por experimentos.

Na medida em que um material é fortemente encruado, um ndimero de defeitos, tais como
deslocagdes, interfaces, cementita de formato globular, poros, micro-trincas sdo geradas
e estes defeitos sao sitios potenciais no processo de aprisionamento do H. Na presenca
de qualquer tensdo externa, a ponta da micro-trinca age de forma a elevar a tensao
atraindo também o H de regides vizinhas. Quando esta concentragdo de H alcanga um
limite critico, a tensao de fratura é reduzida drasticamente e a trinca se propaga até a
regidao limite onde se encontra o H acumulado. Novamente, o H difunde mais

rapidamente para a ponta de uma nova trinca levando a sua propagacao.

Dados obtidos via técnica de emissao acustica confirmam este mecanismo. Ou seja, as

trincas se propagam sob tensao, abaixo da tensdo de escoamento, na presenca do H.

Dopler et al. (1996) menciona a existéncia de varias teorias que tentam explicar os
principais aspectos da formagao das trincas induzidas pelo hidrogénio tais como a teoria

da presséo, teoria da deslocac¢ao e da decoeséo.

Outro ponto importante ressaltado se refere ao teor critico de hidrogénio suficiente para
propiciar o processo de fragilizacdo. Para agcos com limite de resisténcia acima de 1000
N/mm? , um teor de hidrogénio de 0,9ppm ja seria critico, principalmente agos com alto
teor de carbono que apresenta uma maior interface ferrita / cementita. Entretanto, este

valor ainda nao foi correlacionado com o valor correspondente a concentragao critica, a
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qual é dificil de determinar pois depende da composicdo do metal, da microestrutura,

nivel de tensdes, temperatura e do tipo de falha.

Kawabe e Murai (1999) mostra no seu trabalho o efeito do hidrogénio sobre a dutilidade e
tenacidade no arame trefilado. A fragilidade resulta em fraturas por clivagem que podem
ser observadas ao longo da estrutura de fibras ainda durante o ensaio de tragao.

Este efeito pode ser observado, principalmente nos arames de agos alto carbono com
estrutura perlitica e ferrita-perlitica usados como materiais de reforgo estrutural (arame
para concreto protendido) quando trefilado sob deformagéo verdadeira acima de 2,2 (¢ =

2In (do / df)) e para teores de hidrogénio total entre 2 e 3ppm.

O mecanismo de fragilizagdo proposto por Kawabe (1999) encontra-se fundamentado no
fato que agos com teor de carbono de 0,80% apresentam uma maior area de interface
com um espagamento lamelar da perlita de 0,11um. A interface da ferrita e cementita na
perlita & inversamente proporcional ao espagcamento lamelar na perlita e a estrutura de
fibras das lamelas de perlita e ferrita pro-eutetdide alinhadas no sentido do processo de
trefilacdo é considerada um sitio potencial para o aprisionamento de hidrogénio, aliado a

micro vazios, deslocagdes e contornos de grao .

Deformacobes consideradas pesadas induzem a uma forte estrutura de fibras aumentando
a concentracdo de sitios para o aprisionamento do hidrogénio reduzindo a tenacidade e

acarretando o aparecimento da fratura no material.

A fratura sera intergranular se o hidrogénio se acumular em contorno de gréo e
transgranular se o hidrogénio acumular em defeitos presentes no interior dos graos e
pode ser descontinua caso o hidrogénio se acumule na regido de maxima tensdo
(Panossian, 2006).

Hasym (2005), durante a realizagao do trabalho sobre o Desenvolvimento de Agos de Alta
Resisténcia e Baixa Liga para aplicacdo em tubos para transporte de gas sulfuroso,
estudou os mecanismos de fragilizagdo devido ao hidrogénio. Na figura 3.9 ele apresenta
uma foto micrografia destacando poros “blisters” em torno de inclusbes e a decoesao da

inclusdo da matriz.
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Figura 3.9 — Foto micrografia mostrando poros “blisters” em torno de inclusées e a

decoeséo da inclusdo da matriz. (Hasym, 2005, Krakatau Steel)

Kim et al. (2001) estudou os efeitos das variaveis do processo de trefilagcdo (velocidade,
programa de reducdes nas fieiras e o processo de alivio de tensao) sob a fragilizagao pelo
hidrogénio em um arame de ago alto carbono perlitico para aplicagdo em concreto

protendido.

Ele conclui que o arame para aplicagao em concreto protendido se torna mais susceptivel
a fragilizacdo pelo hidrogénio quando a resisténcia do arame é aumentada com o
aumento da velocidade de ftrefilacdo (150 ~ 350m/s). Destaca ainda que o mais
importante fator para controlar a fragilizacdo é a quantidade de hidrogénio absorvido na
rede cristalina, que é dependente de fatores ambientais e de trefilagdo. Salienta também
que a solubilidade do hidrogénio no ago aumenta quando o teor de carbono no ago
aumenta até 1,2%. Isto se deve ao aumento das particulas de cementita e a ampliacéo da
area interfacial ferrita — cementita, que conduz ao aprisionamento do hidrogénio de forma
mais extensiva. E ainda, conclui que deformacgdes plasticas que aumentam as
propriedades mecanicas tais como dureza e resisténcia do aco aumentam os defeitos na

rede cristalina com o aumento no aprisionamento do hidrogénio.
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3.4.4 Efeito do hidrogénio nas propriedades mecéanicas dos ac¢os
Ryall et al (1979) avaliou o efeito do hidrogénio sobre as propriedades mecénicas de um
aco destinado a producdo de trilhos da classe 192 kg/m, com composi¢do quimica

conforme mostrado na tabela Il1.4.

Tabela I1l.4— Composi¢cao quimica do aco para trilho (% em peso) (Ryall et al.,1979).

C Mn Si P S Ni Cr Cu Al Nb

0,69 | 1,32 | 0,32 | 0,027 | 0,025 | 0,010 | 0,71 0,010 < 0,005 0,042

A Tabela Ill.5 mostra os resultados do ensaio de tracdo de amostras que tiveram um
tratamento de desidrogenacdo, neste caso foram aquecidos a 100°C e mantidos nesta

temperatura por um periodo de 24h, e amostras nao tratadas.

Tabela 1ll.5— Efeito do Tratamento de Difusdo do Hidrogénio sobre as Propriedades
Mecanicas (Ryall et. al.,1979).

Condicdes LE (MPa) LR (MPa) Al(%) RA (%)
Nao Tratado 694 1124 3 2
701 1157 13 14
Tratados
695 1140 12 15

Verifica-se que as amostras com tratamento de desidrogenacao apresentaram valores de
alongamento (Al) e redugédo de area na estriccao (RA) bem superiores enquanto que a
diferenga no teor de hidrogénio nao afetou o limite de escoamento (LE) e o limite de

resisténcia (LR).

Ryall et al. (1979) estudou também o efeito do hidrogénio sobre chapas grossas de 40mm
de espessura para aplicacdo estrutural resistente a corrosdo atmosférica conforme

composigao quimica mostrada na tabela I1.6.
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Tabela IIl.6- Composicdo Quimica do Aco Resistente a Corrosdo (% em peso)
(Ryall et al.[,1979).

Agoresistented | ¢ | yn | si | P | S | N | Cr | Cu | Al
corrosao

A 016 | 1,36 | 0,66 |0,027| 0,007 | 024 | 054 | 0,29 | 0,080

B 045 | 1,20 | 0,59 |0,027| 0,006 | 024 | 045 | 031 | 0,070

Comparando com a situagao anterior, o produto chapa grossa de 40mm apresenta um
teor de carbono mais baixo, portanto um teor de hidrogénio até 2ppm pode ser tolerado
sem que ocorram danos permanentes. Entretanto, mesmo neste patamar, foram

observadas as presencgas de flocos no teste de ultra - som.

A tabela I11.7 mostra os resultados do ensaio de tragao realizado no sentido da espessura
da chapa de 40mm. Destaca-se o efeito do tratamento antiflocos a que foram submetidos
as placas referentes ao aco B. Neste caso, as placas foram aquecidas a 650 °C e

mantidas neste patamar de temperatura durante 117 horas.

Tabela Ill.7— Resultados do ensaio de tragdo (Ryall et al.,1979).

Aco Redugdo de Area (%)
A - sem tratamento 10, 14
B- com tratamento para difusdo do hidrogénio 51, 68, 69

A figura 3.10 ilustra como a dessor¢do aumenta a resisténcia a fadiga estatica em um ago
4340 que absorveu hidrogénio por carregamento catddico (Morlett et al., 1958). O
aumento do tempo de recozimento a 150°C antes dos ensaios com carga estatica, de 0,5
para 24h, reduziu fortemente o efeito fragilizante do hidrogénio através da diminuicdo do

seu teor no acgo.
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Figura 3.10 — Resisténcia a fadiga estadtica de um aco 4340 tratado para 1600MPa e
fragilizado por hidrogénio  por carregamento catddico. Cada curva

corresponde a um determinado tempo de recozimento a 150°C
(Morlett et al., 1958).

Marchi (2005) estudou a variacdo da reducdo de area na estriccdo em fungao do tempo
de tratamento a 25°C para um fio-maquina de 14,3mm de didmetro com teor de carbono
igual a 0,55% (figura 3.11). O autor concluiu que a lei cinética e a energia de ativacao
determinadas para a variagdo da reduc¢ao de area com o tempo de estocagem indicavam
que, provavelmente, o mecanismo responsavel € a dessor¢cdo de hidrogénio. Deve-se

enfatizar, entretanto, que o teor de hidrogénio ndo foi medido nas diversas etapas do
processo.
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Figura 3.11 — Variagcdo da redugdo de area na estriccdo em fungcdo do tempo de

tratamento a 25°C (Marchi, 2005).
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O aco estudado foi produzido em escala industrial. Foram feitas duas corridas sendo uma

sem a utilizagao da desgaseificagdo a vacuo (sem RH) e a outra com a desgaseificagao a

vacuo (com RH). As composi¢cdes obtidas sdo mostradas na tabela IV.1

Tabela IV.1 Composicao das corridas do aco SWRH 82B-Cr sem RH e com RH
(% em peso).

Corrida C Mn Si Cr P S Al t) N (ppm)
(sem RH) 0,82 0,77 0,21 0,18 0,018 0,004 0,002 40
(com RH) 0,82 0,68 0,19 0,20 0,015 0,005 0,002 35
4.2 Métodos

4.2.1 Processamento e Amostragem

Trés tarugos de cada corrida foram laminados para fio-maquina na dimensao de 11 mm,

com parametros de resfriamento adequados a este tipo de ago e didmetro.

A amostragem foi feita da seguinte forma: 33 amostras de 400 mm de cada corrida foram

retiradas na cabeca da bobina apds o desponte de 5 espiras.

Essas amostras foram utilizadas para a analise da influéncia do tempo de permanéncia na

temperatura ambiente na redugdo de area na estriccdo. Foram considerados os seguintes
tempos de estocagem: 72h, 96h, 120h, 144h, 216h, 288h, 480h, 600h, 720h e 960h. Estes

tempos foram definidos com base na figura 3.10 (Marchi, 2005).
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4.2.2 Anélise do Hidrogénio no Fio-maquina

A preparacdo e a analise do hidrogénio no fio-maquina foram feitas de acordo com o

procedimento descrito a seguir :

4.2.2.1 Coleta das amostras

Foram coletadas 11 amostras de 200mm imediatamente apdés a laminacido. Estas
amostras foram imersas em um frasco criogénico com nitrogénio liquido, para cada uma
das corridas produzidas, com e sem a utilizagcao da desgaseificacdo a vacuo. Estas
amostras foram utilizadas para analise do efeito do tempo de estocagem no teor de

hidrogénio do fio-maquina.

4.2.2.2 Preparacéo do corpo de prova

Os corpos de prova foram cortados para uma dimensao de 5x5x5 mm e peso estimado de
1 grama utilizando uma cortadeira com disco adiamantado e intensa refrigeracdo durante

o processo de corte.

A limpeza da superficie do corpo de prova, para remocgao de oxidos e residuos foi feita
por lixamento executado de forma leve para evitar o aquecimento do mesmo e a

consequente perda do hidrogénio por dessorgao.

Apos esse primeiro lixamento, a superficie do corpo de prova foi lixada novamente em
uma politriz da marca Buehler refrigerada a agua, utilizando lixa de 600 mesh. Nesta
etapa o lixamento foi executado na dire¢ao perpendicular a diregao referente ao processo

anterior, até que os riscos fossem eliminados.

4.2.2.3 Andlise do teor de hidrogénio nas amostras de fio-maquina

Foram realizadas 2 analises para cada um dos seguintes tempos: Oh, 72h, 120h, 144h,

216h, 288h, 480h, 600h, 720h e 960h. As amostras ficaram imersas no frasco criogénico

contendo nitrogénio liquido imediatamente apds o resfriamento no Stelmor® até o
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momento em que foram recebidas no laboratério que realizou as analises, e entdo
estocadas na temperatura ambiente neste mesmo laboratério nos diferentes tempos
considerados. No tempo zero, todos as amostras foram retiradas do frasco criogénico,

limpas com acetona, secadas e imediatamente analisadas.
4.2.2.4 Procedimento de analise do teor de hidrogénio no LECO RH 402

Cada amostra de 1g é colocada em um cadinho de grafite de alta condutividade elétrica.
Em contato com esse cadinho existem 2 eletrodos que, energizados, proporcionam uma
corrente elétrica de 1100 A. A amostra é fundida a uma temperatura de 3000°C e o
hidrogénio é liberado como hidrogénio molecular (H,) que, ao passar por um tubo de
6xido de cobre aquecido (catalisador), o converte em vapor d’agua. Em seguida, o gas
vai para a célula de infravermelho para ser medido através de absorgao infravermelha.

Este procedimento é mostrado esquematicamente na figura 4.1

Emissor de IR

l | wEntrada gas Saida gés] ] Detector de IR

% ‘Janela Janeléx |:D :

— —— 7 || Filtroe Pré T
- Corpo da célula cone Amplificador

Figura 4.1 Célula de Infravermelho.

4.2.3 Caracterizagdo do Comportamento Mecéanico

O limite de resisténcia, LR, e a reducdo de area na estriccdo, Z, foram determinados
através de ensaios de tracao efetuados em uma Maquina Universal de Ensaios Shimadzu

de 500 KN em amostras de 400 mm de comprimento usando-se, como base de medida,

Lo = 10 vezes o didmetro da amostra e uma taxa de deformagéo de 3x1 0'33_1.

Foram realizados trés testes para cada condicéo e os valores de LR e Z correspondem a

média destes trés ensaios.
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4.2.4 Caracterizagdo Microestrutural

Apoés laminagdo do fio-maquina, as amostras foram retiradas na segdo transversal do
mesmo e preparadas para analise metalografica, visando verificar o nivel de inclusdes,
grau de descarbonetagdo, percentual de perlita resolvida e eventual presenga de
martensita e/ou rede de cementita. Esta caracterizacao foi feita conforme procedimentos

padronizados da empresa.

4.2.5 Caracterizacdo das Superficies de Fratura

As superficies de fratura de amostras de fio-maquina produzido sem RH testadas em
tracdo imediatamente apds laminagcdo e apds 216h de estocagem foram analisadas
através do estereoscépio marca WILD, modelo M5, e por microscopia eletrénica de
varredura em um microscépio JEOL JSM 840 A, para caracterizagdo de seus aspectos
macrocoscopicos e microscopicos, respectivamente, com o objetivo de identificar os

mecanismos de fratura.

4.3 Acompanhamento do Processo de Dessorcédo do Hidrogénio

O processo de dessor¢do de hidrogénio em amostras de fio-maquina produzido sem a
desgaseificagdo a vacuo (sem RH) e em amostras do fio-maquina produzido utilizando a
desgaseificagdo a vacuo (RH) foi evidenciado, através da formagao de bolhas, colocando
os dois tipos de amostras em recipientes contendo glicerina, como mostra a figura 4.1. O

escape de hidrogénio acarreta a formacgao de bolhas.

Figura 4.2- Amostras de fio-maquina produzidos sem desgaseificacdo (SEM RH) e com

desgaseificagdo (RH) dentro de recipientes contendo glicerina.
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Foi utilizada glicerina PA —ACS; C3HgO3 com as seguintes caracteristicas:
e Densidade: 1,2570 g/ml a 25°C

e Peso molecular : 92,10 g/mol

O escape de hidrogénio foi monitorado desde a colocagdo das amostras dentro dos
recipientes com glicerina, logo apds o resfriamento do fio-maquina. As amostras dentro
dos fracos foram fotografadas com uma camera digital em um intervalo de tempo variando
de 0 a a 216 horas.

Decorrido o tempo de 216 horas, a glicerina foi trocada e as amostras foram limpas para a

remocao das bolhas na superficie do fio-maquina e observadas por mais 168 horas.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO
5.1 Caracterizacdo do Material
5.1.1 Caracteristicas Microestruturais do Fio-maquina

A analise, por microscopia o6tica, da sec¢ao transversal do fio-maquina produzido sem RH,
mostrou as seguintes caracteristicas: microestrutura constituida basicamente de perlita,
conforme pode-se observar na figura 5.1. Nao foi observada a presenca de fases
indesejaveis tipo martensita e cementita no contorno de grdo, bem como a presenca de

colbnias de perlita resolviveis.

Figura 5.1 — Microestrutura da secdo transversal do fio-maquina produzido sem RH.
Ataque Nital 2%. Aumento 5000X.

A figura 5.2 mostra a microestrutura observada na segdo transversal do fio-maquina
produzido com RH. A microestrutura apresenta as mesmas caracteristicas observadas
para o fio-maquina produzido sem RH. O exame por microscopia eletrbnica com um
aumento de 5000X das duas amostras, sem RH e com RH, ndo permitiu detectar

diferengas significativas entre as microestruturas.
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47 PM ) k) m
Figura 5.2 — Microestrutura da segao transversal do fio-maquina produzido com RH.

Ataque Nital 2%. Aumento 5000X.

A andlise de inclusdes, conforme norma ASTM E 45, apresentou resultados dentro dos

padrdes considerados bons para este tipo de ago, conforme mostrado na tabela V.1.

Tabela V.1 — Resultados da analise de inclusdes para o fio-maquina produzido sem RH.

Inclusbes Nivel

Sulfeto ?e’lrie Fina 1
Série Grossa -

Alumina Série Fina -
Série Grossa -

Silicato ‘?"‘?”e Fina 2
Série Grossa -

Oxido Globular Série Fina -
Série Grossa -

Os resultados da analise de inclusbes para o fio-maquina produzido com RH sao
mostrados na tabela V.2 e sdo ligeiramente melhores que aqueles obtidos para o fio-
maquina produzido sem RH, tabela V.1. Entretanto, ambos resultados atendem a
especificagado do cliente e a aplicacao final do produto.
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Tabela V.2 — Resultados da andlise de inclusdes para o fio-maquina produzido com RH.

Inclusdes Nivel

Sulfeto ?érie Fina 1
Série Grossa N

Alumina Série Fina _
Série Grossa N

Silicato Sgrle Fina 1
Série Grossa N

Oxido Globular Série Fina -
Série Grossa N

As figura 5.3 e 5.4 mostram as secoOes transversais, analisadas por microscopia 6tica, do
fio-maquina produzido sem RH e produzido com RH, respectivamente. Nao foi observada

a ocorréncia de defeitos como trincas superficiais e dobras de laminacao, provenientes do

processo de producdo em nenhuma das duas amostras.

! 150X
Figura 5.3 — Sec¢ao transversal do fio-maquina produzido sem RH, polida e ndo atacada.
Aumento 150X.
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150X

Figura 5.4 — Sec¢ao transversal do fio-maquina produzido com RH, polida e ndo atacada.
Aumento 150X.

5.1.2 Propriedades Mecanicas
A tabela V.3 mostra os valores do limite de resisténcia e reducdo de area na estriccdo
para o fio-maquina produzido sem e com a desgaseificagdo a vacuo, testado

imediatamente apés o resfriamento no Stelmor®.

Tabela V.3 — Teor de hidrogénio, C,, limite de resisténcia, LR e reducdo de area na

estriccdo, Z, para os fios-maquina produzidos sem e com RH.

Condicao de Processo | Co(ppm) LR (MPa) Z (%)
Sem Desgaseificagéao 1,85 1192+ 15 20+ 2
Com Desgaseificacao 0,95 1174 + 18 29+2

Especificagao do cliente - 1130 ~ 1230 > 30

Observa-se que o processo de desgaseificacdo reduz o teor de hidrogénio no fio-
maquina a aproximadamente a metade do valor obtido quando o ago ndo € submetido a
esta etapa do processamento. Considerando-se os desvios padrdo das medidas de LR,
pode-se afirmar que este pardmetro ndo varia com o teor de hidrogénio. Estes resultados

estdo de acordo com aqueles obtidos por Wu e Kim (2003) em um estudo sobre a
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influéncia do hidrogénio nas propriedades mecéanicas de um ag¢o carbono. A redugao de
area na estriccdo, no entanto, aumenta com o decréscimo no teor de hidrogénio,
confirmando os resultados obtidos por varios autores (Poltoratskii et al., 1991; Carter e
Cornissh, 2001; Wu e Kim, 2003, Rotnik et al., 2004).

5.2 Variacdo da Reducdo de Area na Estriccdo e do Teor de Hidrogénio com o

Tempo de Permanéncia em Estoque Apés o Resfriamento no Stelmor®

5.2.1 Fio-Maquina Produzido Sem Desgaseificagdo a vacuo

A figura 5.5 mostra a variacao da redugcao de area na estriccdo, Z, em fungdo do tempo
de estocagem na temperatura ambiente para as amostras retiradas de fio-maquina
produzido sem desgaseificagcao a vacuo. Observa-se que o valor Z aumenta com o tempo,
mas dZ/dt diminui a medida que o tempo aumenta e Z tende para um valor constante de

saturacao entre 37% e 38 % a partir de um tempo igual a 216h.

O aumento da reducio de area na estricgcdo com o tempo de estocagem na temperatura
ambiente ja foi observado no caso de um agco médio—alto teor de carbono e atribuido ao
decréscimo no teor de hidrogénio (Marchi et al., 2006). Outros autores (Morlett et al.,
1958) relatam que a reducdo da ductilidade no caso de um ago medio-alto carbono para
constru¢cado mecanica, devido ao efeito do hidrogénio, pode ser revertida pela remog¢ao do
hidrogénio através de um recozimento em baixa temperatura em uma atmosfera “seca”
(dessorgao). Poltorastskiil et al. (1991) sugerem um recozimento entre 100 e 300°C para
melhorar a ductilidade reduzida devido a presenca de hidrogénio no forjamento de fio-

maquina de um ago baixo carbono para parafuso.

Na figura 5.6 é apresentada a variagado do teor de hidrogénio com o tempo de estocagem
para as amostras retiradas de fio-maquina produzido sem desgaseificagdo a vacuo.
Observa-se que o teor de hidrogénio diminui com o tempo de estocagem e se estabiliza a

partir de 216 horas, em um valor médio igual a 0,55ppm e 0,60ppm.
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Figura 5.5 - Reducio de area na estriccdo em fungao do tempo de estocagem para o fio-

maquina produzido sem desgaseificagdo a vacuo.
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Figura 5.6 — Variagdo do teor de hidrogénio com o tempo de estocagem para amostras do

fio-maquina produzido sem desgaseificagdo a vacuo.
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Comparando as figuras 5.5 e 5.6 constata-se que Z aumenta a medida que o teor de
hidrogénio diminui e que a redugdo de area na estriccdo se estabiliza para o mesmo valor
do tempo de estocagem a partir do qual a concentra¢ao de hidrogénio deixa de variar com
o tempo. Esta observagao sugere que o aumento de Z com o tempo de estocagem esta
relacionado ao escape de hidrogénio, em acordo com os resultados dos varios autores

citados.

5.2.2 Fio-maquina Produzido Com Desgaseificacdo a vacuo

A figura 5.7 mostra a variacao da reducao de area na estriccdo em fungado do tempo de

estocagem para as amostras retiradas de fio-maquina produzido com desgaseificacéo a

vacuo.
50
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Figura 5.7- Variagado da reducao de area na estriccdo em fungédo do tempo de estocagem

para o fio-maquina produzido com desgaseificagao a vacuo.

Observa-se que o valor da reducao de area na estriccdo aumenta com o tempo, mas esta
variagdo diminui a medida que o tempo aumenta e Z tende para um valor entre 42% e
43% a partir de um tempo igual a 288 horas.
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A figura 5.8 mostra a variagao do teor de hidrogénio, C, com o tempo de estocagem, t, no

caso das amostras retiradas de fio-maquina produzido com desgaseificagao a vacuo.
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Figura 5.8 — Variagao do teor de hidrogénio com o tempo de estocagem para amostras do

fio- maquina produzido com desgaseificagao a vacuo.

Os resultados apresentados na figura 5.8 mostram que, da mesma forma que para o fio-
maquina produzido sem desgseificagdo, o teor de hodrogénio diminui com o tempo de
permanéncia na temperatura ambiente, atingindo para 288 horas apds resfriamento no

Stelmor® um valor de saturagao entre 0,55ppm e 0,65ppm.

Da mesma forma que no caso das amostras obtidas do fio-maquina-produzido sem
desgaseificagdo a vacuo, verifica-se que Z aumenta a medida que o teor de hidrogénio
diminui e que tanto Z como a concentragdo de hidrogénio tornam-se constantes para um
mesmo valor do tempo de estocagem, 216 horas para o fio-maquina produzido sem
desgaseificacdo a vacuo e 288 horas para o fio-maquina produzido com desgaseificagao
a vacuo. No entanto, o valor de saturacdo de hidrogénio € muito proximo para os dois
materiais, entre 0,55ppm e 0,60ppm para o fio-maquina sem desgaseificagdo e entre

0,55ppm e 0,65ppm, para o fio-maquina com desgaseificagao.
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A mesma discussao feita sobre a influéncia do tempo de estocagem e a relagcéo entre o
aumento na reducdo de area na estriccdo e o decréscimo no teor de hidrogénio para o fio-
maquina produzido sem desgaseificagdo a vacuo, item 5.2.1, é valida no caso do fio-

maquina produzido com desgaseificagao.

E importante enfatizar que o tempo de permanéncia em estoque na temperatura ambiente
apos o resfriamento no Stelmor® para o material produzido com desgaseificagdo a vacuo
necessario para que o valor de Z atinja o valor especificado pelo cliente é de 72 horas,
figura 5.7. Para o material produzido com desgaseificagdo a vacuo este tempo ¢é igual a
144 horas, 0 que implica que é viavel a fabricacao do fio-maquina de acgo alto carbono
para aplicacdo em concreto protendido, produzido sem desgaseificacdo a vacuo,

aumentando-se o tempo de estocagem na temperatura ambiente de 72h para 144h.

5.3 Cinética da Variagcdo do Teor de Hidrogénio Com o Tempo de Permanéncia em
Estoque ApoOs o Resfriamento: Efeito na Redugéo de Area na Estricg&o

O ajuste dos valores da concentragado de hidrogénio, C,, com o tempo de estocagem na
temperatura ambiente, t, para o ago produzido sem desgaseificagdo a vacuo, feito por

regressao multipla, conforme mostra a figura 5.9, resultou na equagéo:

Ci = P1 + P2*exp(P3*) 5.1

Na qual P1, P2 e P3 sao parametros de ajuste, independentes da suposi¢cao de qualquer
modelo cinético de dessor¢ado de hidrogénio. Observa-se, através do valor do coeficiente
de correlagao e dos valores dos desvios padrao nos parametros mostrados na figura 5.9,
para amostras do fio-maquina produzido sem desgaseificagdo a vacuo, que o ajuste pode

ser considerado muito bom.

A equacgdo 5.1 é idéntica a equagao 3.26, o que significa que a redugdo no teor de
hidrogénio com o tempo de estocagem ocorre pela dessorgdo controlada por difusdo do

hidrogénio na presenca de traps saturaveis ou pela separagao hidrogénio-traps.
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Figura 5.9 - Ajuste dos teores de hidrogénio em funcao do tempo de estocagem para

amostras do fio-maquina produzido sem desgaseificagao a vacuo.

Considerando que a dessorcao do hidrogénio no fio-maquina é controlada por difusao

com traps, comparando as equacgodes 5.1 e 3.13:

Ci=C., + 0.72.(C, - C..).exp-(22,2.D.t/d?) 5.2

Utilizando o valor de ajuste de P1 encontrado, P1 = C,, = 0,56ppm, observa-se um 6timo
acordo com o valor experimental de C,, entre 0,55ppm e 0,60ppm. Por outro lado, P2
igual a 1,32ppm de acordo com o ajuste, seria igual a 0,72.(C, - C,) = 0,72.(1,85-
0,58)ppm = 0,91ppm usando os dados experimentais. Esta diferenca certamente esta

relacionada ao fato de ter sido usado somente o primeiro termo da série na equacao 3.7.

Comparando-se as equagdes 5.1 e 3.13 verifica-se que o parametro P3, cujo valor no
ajuste é -0,01531h™" (-4,25.10°s™) é igual a -22.2.D,/d?. Considerando-se que o didmetro
da barra é igual a 11mm, o valor de D, obtido com o valor de ajuste de P3 é igual a

2,3.10°mm?2.s™.
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A equagéo para o coeficiente de difusdo de um intersticial em uma matriz metalica € dada
por (Reed-Hill, 1994):

D = D,.exp[-(Q/RT)] 5.3

Na qual Q é a energia de ativagao para difusdo do intersticial e R e T tem os significados
anteriormente mencionados. Como discutido na seg¢ao 3.4.2, a equacgao 3.9 fornece o
valor do coeficiente de difusdo efetivo do hidrogénio quando os traps sao “bolhas”

formadas em microporos:
D. =D/ (1 +2C/C,) 54

No caso de traps saturaveis se 6; << 1 a equacdo 3.10 expressa o coeficiente de difusdo

efetivo do hidrogénio:
De =D.. CL/[CL + Ci.(1-6y)] 5.5
Nesse caso, conforme a equagéo 3.12:
R.8InD/3(1/T) = Q = Hm + Hp 5.6

Comparando-se a equagéo 5.3 com as equagdes 5.4 e 5.5 (para o caso em que 6; << 1),
pode-se fazer uma estimativa de H, e, portanto, de Hy, a partir do valor de D, igual a
2,3.10°mm?.s™", obtido a partir do parametro P3 = -0,101531h™ (-4,25.10°h™"). De acordo
com Easterling et al. (1982) para a difusdo do hidrogénio no Fe,, D, é igual a 0,1mm™.s™.
Utilizando a equagéo 5.3, o valor de H, estimado é igual a 21kJ.mol™ ,e, considerando-se

Hm = 8,0kJ.mol™", obtem-se 13kJ.mol”" para H.

Considerando-se que o calculo é aproximado, este valor € compativel com o valor de Hy

para traps nas interfaces Fe/Fe;C, da ordem de 11kJ.mol™ (Lee et al., 1984).

Lee et al., (1987), classificam como traps saturaveis aqueles para os quais o valor de H, €

inferior a 26,4kJ.mol™", de forma que a analise feita sugere que a dessorcédo de hidrogénio
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no fio-maquina estudado é controlada pela difusdo de hidrogénio na presenga de traps e

que estes traps provavelmete sédo interfaces Fe/Fe;C.

De acordo com a cinética para a dessor¢gdo do hidrogénio aprisionado em traps
irreversiveis a equagao que relaciona a concentracao de hidrogénio nesses traps, Ciet é

dada pela equacéao 3.25:

Ci=C, + (C, - C,).exp-[(A.exp(-Ha/RT).1] 5.7

Que pode ser expressa como :

C = P1 + P2%exp(P3*) 5.8

Neste caso, P1 deveria ser igual ao valor de C., entre 0,55ppm e 0,60ppm, de acordo

com os dados experimentais, e 0,56 conforme o ajuste mostrado na figura 5.8. Ainda de
acordo com os dados experimentais, (C, - C) € igual a (1,85 — 0,58)ppm, ou seja,

1,27ppm, em 6timo acordo com o valor de P2, 1,32ppm.

A analise dos dados C; versus t sugere, portanto, que o decréscimo no teor de hidrogénio
com o tempo de estocagem poderia também resultar da dessorcao, controlada pela
separagao hidrogénio-traps, uma vez que a equagao que relaciona C; e t tem a mesma
forma que a equacéo para a cinética de dessorgéo de hidrogénio aprisionadado em traps,
com um excelente acordo entre os parametros de ajuste, P1 e P2 e os valores

experimentais. Nesse caso o parametro P3 seria, de acordo com a equacao 3.25:

—Ha
P3 =-A.exp(—— 5.9
Pl RT )

Usando o valor de A igual a 0,01s™ (Shewmon, 1989) e o valor de ajuste de P3, igual a -
0,01531h™, (-4,25.10°s™") e T igual a 298K, encontra-se um valor de H, igual a 14kJ.mol”
e um valor de H, igual a 6kJ.mol™. Este valor é incompativel com valores de energia de
ligacdo hidrogénio-traps irreversiveis, o que reforga a sugestdo de que a dessorgcédo de
hidrogénio no fio-maquina estudado é controlada pela difusédo do hidrogénio na presencga

de traps saturaveis.
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Supondo que a redugédo de area na estric¢cao, Z, aumente de forma linear com decréscimo
do teor de hidrogénio, pode-se propor uma equagdo que relacione Z com o tempo de
estocagem. Neste caso a equacéo para Z seria:

Z=27Z,+F*C,-Cy) 5.10

Nesta equacgdo, Zo é a redugdo de area determinada logo apds o resfriamento no

Stelmor®, F é uma constante e C, e C, tem os significados definidos anteriormente.

Como C;=C. + 0,72 (C, - C)*exp(-Et), tem-se que:

Z=27Z,+F*(C, - Cx)*[1-exp(-Et)] 5.1
Ou:

Z = Z, + G*[1-exp(-Et)] 5.12

Em que G é igual a uma constante expressa por:

G = F¥(C, -Cw) 5.9

Deve-se observar que Z=2Z,se t=0 e Z é igual ao valor de saturagao se t —

A figura 5.10 mostra o ajuste dos dados Z versus t para amostras do fio-maquina

produzido sem desgaseificagao a vacuo.

A equacao obtida é:

Z = P4 + P5*[1 - exp(P3*1)] 5.10

A figura 5.10 indica que o ajuste dos dados a equagéo proposta € muito bom, conforme

pode-se inferir através do valor de R? 0,96, e dos valores dos desvios padrdo nos



47

parametros P4, P5 e P3. O valor de P4 é igual a 19,3%, em excelente acordo com o valor
experimental de Z, igual a 20%. Para um tempo “infinito” (correspondente ao tempo para
que Z nao varie mais), o valor de Z, de acordo com a equagéao 5.10, é igual a soma dos
parametros P4 e P5, 37,8%, também em excelente acordo com o valor experimental no
qual Z se estabiliza, entre 37% e 38%.
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Figura 5.10 - Ajuste dos valores da redugao de area na estriccdo em fungao do tempo de

estocagem para amostras do fio-maquina produzido sem desgaseificacédo a

vacuo.

A andlise das equagdes 5.5 e 5.10 indica que o parédmetro de ajuste P3 deve ser o
mesmo para cada uma. De fato, considerando os desvios padrdo determinados, os

valores encontrados para cada uma das equagdes podem ser considerados iguais.

A figura 5.11 mostra os resultados do ajuste, feito por regressdo multipla, do teor de
hidrogénio com o tempo de estocagem para amostras do fio-maquina fabricado com o aco
produzido com desgaseificagdo a vacuo. Comparando com os resultados obtidos para o
aco produzido sem desgaseificacao a vacuo, consta-se, através do valor de R? 0,87, que
0 ajuste nao foi tdo bom, o que pode ser atribuido aos maiores erros relativos nas

medidas da concentracao de hidrogénio, como se pode verificar comparando as figuras
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5.5 e 5.7, para o material produzido sem desgaseificagdo a vacuo e com desgaseificagao

a vacuo, respectivamente.

1,0 T T T T T T T T T
Equation: C = P7 +P8*exp(P3*t) 1
0,9 Chi*2/DoF =0.00208 T
| RA2 = 0.86733 i
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Figura 5.11 - Ajuste dos teores de hidrogénio em funcao do tempo de estocagem para

amostras do fio-maquina produzido com desgaseificagao a vacuo.

Embora o valor de R? seja < 0,95, pode-se considerar que o ajuste dos dados é

suficientemente bom e a equacao que relaciona Cie t é:

C. = P7 + P8*exp(P3*t) 5.11

Sendo P7= 0.60095, P8= 0.35062 e P3 = -0.01444. De acordo com a discussao relativa
as amostras provenientes de fio-maquina fabricado com ago produzido sem

desgaseificacacao, equagdes 5.1 a 5.5, os paradmetros de ajuste P7, P8 e P3 deveriam

ser tais que: P7= C., P8 =0,72 (C, - C») e P3 =- 22,2 D,/ nd?, respectivamente.



49

Neste caso, P7 deveria ser igual ao valor no qual a concentracdo de hidrogénio se
estabiliza, entre 0,55ppm e 0,65ppm, conforme os dados experimentais em 6timo acordo

com o valor obtido a partir do ajuste, 0,60, figura 5.11.

Da mesma forma que na analise feita para as amostras provenientes de fio-maquina

fabricado com ago produzido sem desgaseificacagao, equagdes 5.1 a 5.5, o parametro P8
deveria ser igual a 0,72(C,, - C). De acordo com os dados experimentais (C, - C) é igual
a (0,95 — 0,61)ppm, ou seja, 0,24ppm, sendo que o valor de P8 é 0,35ppm, figura 5.11.
Esta diferenca conforme discutido anteriormente esta relacionada ao fato de se usar

somente o primeiro termo na equacgéo 3.7.

Supondo que a redugado de area na estricgdo, Z, varie com o teor de hidrogénio, C;, da
mesma forma que para as amostras do fio-maquina produzido sem desgaseificagéo, a

relagdo entre Z e t é dada pela equagao 5.10.

A figura 5.12 mostra o ajuste dos dados Z versus t para amostras do fio-maquina

produzido com desgaseificagao a vacuo.

A analise desta figura indica que para estas amostras o ajuste segundo a equacao 5.9 é
muito bom (R? = 0,96). Para estas amostras P4 é igual a 29%, igual ao valor experimental
de Zo, figura 5.7. Para um tempo “infinito” (tempo para que Z nao varie mais com o
tempo), o valor de Z, segundo a equacio 5.10, igual a soma dos parametros P4 e P5,
esta dentro do intervalo dos valores experimentais em que Z se estabiliza, entre 42% e
43%.



50

48 T T T T T T T T T
44 -
L D 4
L D D 4
40 | i
< 36 - Model: Z = P4 + P5*(1-exp(-P3*t)) ]
N T /g Chi"2IDoF = 1.05064 ]
3 [ RA2 = 0.95863 ]
I P3  0.00915 +0.0013 ]
P4 2851032 +0.99359 ]
28 £ P5  14.28753 £1.07116 i
24 i 1 1 1 1 1 1 1 1 1 ]
0 200 400 600 800 1000
t (h)

Figura 5.12 - Ajuste dos valores da reducao de area na estricgdo em fungao do tempo de
estocagem para amostras do fio-maquina produzido com desgaseificagao a

vacuo.
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5.4 Evidéncia Visual da Dessor¢do do Hidrogénio

As figuras 5.13 a 5.22 mostram a evolugéo da formagao de bolhas nas superficies das
amostras, obtidas a partir de fio-maquina produzido com desgaseificagdo a vacuo e sem

desgaseificagdo a vacuo, para tempos de estocagem compreendidos entre 0 e 216 horas.

Figura 5.13 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos sem desgaseificagédo a

vacuo observadas no tempo zero.

Figura 5.14 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos com desgaseificacédo a

vacuo observadas no tempo zero.
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Figura 5.15 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos sem desgaseificagao a
vacuo observadas apos 72h.

Figura 5.16 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos com desgaseificagao a

vacuo observadas apos 72h.
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Figura 5.17 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos sem desgaseificagéo a

vacuo observadas apos 96h.

Figura 5.18 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos com desgaseificagéo a

vacuo observadas apo6s 96h.
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Figura 5.19 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos sem desgaseificagédo a

vacuo observadas apos 168h.

Figura 5.20 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos com desgaseificacao a

vacuo observadas apos 168h.
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Figura 5.21 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos sem desgaseificagéo a

vacuo observadas apos 216h.

Figura 5.22 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos com desgaseificagédo a

vacuo observadas apds 216h.
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As figuras 5.23 e 5.24 mostram as superficies das amostras observadas no tempo zero
ap6s a remocdo das bolhas ao final de 216 horas, para o fio-maquina produzido sem
desgaseificagao a vacuo e com desgaseificagdo a vacuo, respectivamente.

Figura 5.23 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos sem desgaseificacao a
vacuo observadas no tempo zero apés a remocao das bolhas ao final de 216

horas (estabilizagao do processo).

Figura 5.24 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos com desgaseificacédo a
vacuo observadas no tempo zero apés a remocao das bolhas ao final de 216

horas (estabilizagao do processo).
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As figuras 5.25 e 5.26 mostram as superficies das amostras observadas 168 horas apés a
remocao das bolhas ao final de 216 horas, para o fio-maquina produzido com

desgaseificagao a vacuo e sem desgaseificagdo a vacuo, respectivamente.

Figura 5.25 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos sem desgaseificagédo a
vacuo observadas 168 horas apdés a remogao das bolhas ao final de 216

horas (estabilizagdo do processo).

Figura 5.26 - Superficies das amostras de fio-maquina produzidos com desgaseificagéo a
vacuo observadas 168 horas apds a remocao das bolhas ao final de 216

horas (estabilizagao do processo).
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A partir do exame das figuras 5.13 a 5.26 os seguintes pontos devem ser ressaltados:

o Na amostra de fio-maquina produzida com desgaseificacdo a vacuo a geragao

de bolhas na superficie do material foi minima.

e A geracao de bolhas de hidrogénio na superficie do fio-maquina de acgo alto
carbono produzido sem desgaseificacao e a sua evolugado ao longo do tempo
corroboram os resultados obtidos para a reducao de area e a redugao do teor
de hidrogénio discutidos nos itens 5.2 e 5.3, o que é confirmado pelo fato de
nao ter sido observada a ocorréncia de bolhas na superficie do fio-maquina

apos a troca de glicerina e limpeza da superficie no tempo de 216 horas.

5.5 Aspectos das superficies de fratura do fio-maquina fabricado sem
desgaseificacdo a vacuo

As figuras 5.27e 5.28 mostram as caracteristicas das superficies de fratura dos corpos de
prova de tracdo de fio-maquina testado imediatamente apds resfriamento no Stelmor® e

apos estocagem por 216 horas na temperatura ambiente, respectivamente.

Figura 5.27 — Superficie de fratura de amostra de fio-maquina de testada imediatamente

apos resfriamento no Stelmor®.
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2 mm

Figura 5.28 — Superficie de fratura de amostra de fio-maquina estocada por 216 horas na

temperatura ambiente.

Estas figuras mostram, para os dois tipos de amostras, fratura tipo cone e calice, aspecto
tipico de fratura ductil. No caso da amostra testada imediatamente apds o resfriamento no
Stelmor® (figura 5.27), a superficie de fratura apresenta zonas fibrosa, radial e de

cisalhamento, caracteristicas de fratura ductil em tragéo (Dieter, 1986).

Na superficie de fratura da amostra estocada, figura 5.28, sdo observadas apenas as
zonas fibrosa e de cisalhamento, aspecto compativel com a maior reducédo de area na

estriccdo apresentada por esta amostra.

Nas figuras 5.29 e 5.30 sdo apresentadas as caracteristicas microscopicas da fratura
mostrada na figura 5.27, observadas, no centro da amostra e a 'z raio, respectivamente.
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Figura 5.29 — Microfractrografia da regido central da superficie de fratura de fio-maquina

testado imediatamente apds resfriamento no Stelmor®. 1000X (MEV).

Figura 5.30 — Microfractrografia da da superficie de fratura na regido a 2 raio (zona
radial) do fio-maquina testado imediatamente apds resfriamento no
Stelmor®. 1000X (MEV).
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Os aspectos microfractograficos relativos a amostra testada imediatamente apods
resfriamento estdo de acordo com o valor mais baixo de redugao de area obtido. Observa-
se a presenga de microcavidades no centro da fratura, figura 5.27, como era de se
esperar para a regido fibrosa. As facetas de clivagem observadas na regido a 1/2 raio,
zona radial, sdo indicativos de propagacao fragil da trinca na regido radial o que é

consistente com o menor valor de redugao de area obtido no caso desta amostra, 20%.

No caso da amostra estocada por 216 horas na temperatura ambiente, a presenca
predominante de microcavidades, tanto no centro da fratura (zona fibrosa) quanto a 1/2
raio, figuras 5.31 e 5.32, respectivamente, esta de acordo com o comportamento mais
ductil do material (Dieter,1986), expresso por um maior valor de redugdo de area na

estricgdo, igual a 38%.
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Figura 5.31 — Microfractrografia da regido central da superficie de fratura de fio-maquina
testado apds permanéncia de 216 horas na temperatura ambiente . 1000X
(MEV).
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Figura 5.32— Microfractrografia da superficie de fratura na regiéo a 'z raio de fio-maquina
testado apos permanéncia de 216 horas na temperatura ambiente. 1000X.
(MEV).

Em resumo, as superficies de fratura apresentam, na regido situada a meio raio,
caracteristicas predominantemente frageis (clivagem) ou ducteis (microcavidades), na
amostra analisada imediatamente apds o processo de resfriamento no Stelmor® e
estocada durante 216 horas, respectivamente. Estas observacdes estdo de acordo com
os resultados de reducdo de area na estriccdo apresentados no item 5.3, de 20% na
amostra testada imediatamente apds o processo de resfriamento no Stelmor® e 38 % na
amostra estocada durante 216 horas e sdo mais uma evidéncia do efeito do hidrogénio na

ductilidade do ago estudado.
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6. CONCLUSOES
Os resultados obtidos neste trabalho dao suporte as seguintes conclusdes sobre o
processo de variacdo da reducio de area na estriccdo com o tempo, apds o resfriamento

no Stelmor®, do fio-maquina alto carbono estudado:

e Os resultados mostraram a viabilidade de produgédo do fio-maquina de aco alto
carbono para aplicagdo em concreto protendido, sem a utilizagdo da
desgaseificacdo a vacuo. Neste caso, o tempo de permanéncia do material no
estoque deve passar de 72 para 144 horas apos o proceso de laminagao para

alcancar os valores de reducao de area especificados;

e O valor da reducdo de area na estriccdo (Z) para o fio-maquina alto carbono na
dimensao de 11 mm aumenta com o tempo, e tende para um valor constante de
saturacdo entre 37% e 38 % a partir do tempo de 216 horas apds o final de
resfriamento, no caso do ago produzido sem desgazeificacao e entre 42% e 43%

apo6s 288 horas no caso do ago produzido com desgaseificagao;

¢ A concentracao de hidrogénio se estabilizou a partir de 216 horas apds o final do
processo de resfriamento no Stelmor®, com um resultado médio entre 0,55ppm e
0,60ppm para o ago produzido sem desgazeificagdo e entre 0,55ppm e 0,65ppm

apo6s 288h no caso do ago produzido sem desgaseificacao;

e Os resultados obtidos para a variagcao da reducao de area e do teor de hidrogénio
ap6s o resfriamento no Stelmor®com o tempo de estocagem permitem concluir que
0 mecanismo responsavel é a dessor¢ao controlada pela difusdo do hidrogénio na

presenca de traps, provavelmente interfaces Fe-Fe;C;

e Os aspectos microfractograficos das superficies de fratura em tragdo das amostras
do fio-maquina alto carbono, ndo submetido a desgaseificacdo a vacuo, avaliadas
imediatamente apds o processo de resfriamento e apds o tempo de estabilizacéo
da reducgao de area na estriccdo mostraram a aspecto caracteristicos de fratura
fragil com presenca de facetas de clivagem e caracteristicos de fratura dutil com

presenca de dimples. O comportamento fragil observado nas amostras analisadas
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7. RELEVANCIA DOS RESULTADOS

Os experimentos realizados permitiram eliminar a desgaseificacdo a vacuo da rota de
producdo do fio-maquina de aco alto carbono destinado a aplicagdo do arame como
reforco do concreto. Este resultado é de grande relevancia no processo de produgao do
aco na aciaria, pois se traduz em aumento de produtividade e reducao de custo, além de
abrir espago para a produgdo de outros acos de alto valor agregado que necessitam de

utilizar a desgaseificagao a vacuo.

Outro ponto importante foi evidenciar que o mecanismo responsavel pelo aumento da
reducao de area do fio-maquina alto carbono com o tempo de estocagem foi a dessorgao
de hidrogénio. Esta conclusao foi fundamentada pelas medicbes dos teores de hidrogénio
para varios tempos de estocagem, bem como pelo acompanhamento do processo de
dessor¢do do hidrogénio do fio-maquina produzido com e sem a utilizagdo da

desgaseificagdo a vacuo colocado em recipientes contendo glicerina.
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8. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

Estudar o processo de reducao de area com o tempo e medir o teor de hidrogénio
para outros didmetros do fio-maquina produzido com aco alto carbono que
propiciaria a oportunidade de verificar a influéncia das variaveis de geometria e

resfriamento na cinética de dessorgao do hidrogénio.

Estudar novamente a geragao e evolugdo com o tempo, das bolhas de hidrogénio
na superficie do fio-maquina, substituindo a glicerina pelo mercurio, buscando

dirimir duvidas quanto ao volume de bolhas geradas com o tempo.
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