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RESUMO

Com o objetivo de desenvolver um método para o controle de qualidade durante a
producdo, ou mesmo para a inspecao de componentes ao longo de sua vida util em
acos inoxidaveis duplex, avaliou-se o comportamento microestrutural desses materi-
ais de acordo com o teor de ferrita contido na estrutura através do método de ensaio
micromagnético da analise do Ruido Barkhausen. Ao realizar diferentes tratamentos
térmicos em uma chapa laminada de um aco superduplex UNS S32760, foram obti-
das diferentes condigcbes microestruturais para o material. Com base em informa-
cOes da literatura sobre a suscetibilidade as variacdes de temperatura e sua susceti-
bilidade a fragilizacdo, foi efetuado um tratamento de solubilizacdo do material a
1040°C por 40 minutos e seguiu-se com resfriamentos em trés diferentes condi¢cbes
de severidade. Observando-se variagdes no comportamento do material frente aos
valores obtidos, buscou-se a comprovacéo dos resultados, através de técnicas auxi-
liares ja consolidadas e padronizadas. Neste trabalho, empregaram-se além da téc-
nica de analise do Ruido Barkhausen, técnicas de microscopia 6tica e analise quali-
tativa por difracdo de Raios-X. Deste modo, foi observado que com a diminuicado da
taxa de resfriamento ha uma diminuicdo da razdo entre as fases ferrita-6 e austenita-
y do material, verificada pela reducdo do sinal do ruido Barkhausen e confirmada
pelo aumento no teor de austenita no material e pela formacdo de precipitados na
estrutura do material, sugerindo indicios de degradacdo da microestrutura do mate-
rial e, consequentemente, sugerindo a fragilizacdo e reducédo de sua resisténcia a

COrrosao.



1. INTRODUCAO.

A busca por métodos de inspecdo que sejam de resposta rapida e que pos-
sam inspecionar a fracdo mais significativa possivel de pecas em uma linha de pro-
ducgédo, atuando como uma ferramenta para o controle de qualidade tem alavancado
a pesquisa em técnicas de ensaios nao destrutivos (END). Esta necessidade levou
ao desenvolvimento, dentre outros, do método de ensaios micromagnéticos e, mais
especificamente, a técnica 3MA, que sera abordada neste trabalho.

Esta técnica é aplicada a materiais ferromagnéticos e leva em conta a dina-
mica de seus dominios magnéticos quando excitados por um campo magnético ex-
terno alternado e as variaveis que influenciardo no seu comportamento magnético.

Com o advento da industria offshore e o crescimento das industrias quimica,
alimenticia e petroquimica, surgiu a necessidade de materiais que suportassem ele-
vada solicitacdo mecanica aliada a excelente resisténcia a corrosdo, especialmente
por cloretos. Neste contexto, alavancou-se a utilizacdo dos acos inoxidaveis duplex
(AID), desenvolvidos nas décadas de 30 e 40 com o programa nuclear sueco e de-
pois, nos Estados Unidos.

Visando melhorar o desempenho desses materiais mais recentemente surgi-
ram os Acos inoxidaveis Superduplex (AISD) que possuem resisténcia a corrosao
superior aos anteriores.

Entretanto, embora esses materiais tenham propriedades superiores as dos
demais acos inoxidaveis, eles apresentam problemas quando submetidos a ciclos de
aguecimento e resfriamento — precipitacdo de fases fragilizantes, ou alteracdo da
razao entre seus constituintes — situacao presente durante operacdes de soldagem
multipasse, ou quando séao produzidas pecas espessas por fundicdo. Caso nao se-
jam tomados os devidos cuidados durante essas operacdes, as vantagens dos acos
duplex sobre os acos inoxidaveis convencionais serdo perdidas.

Devido a essas caracteristicas dos acos inoxidaveis duplex e o apelo eco-
noémico da industria, sugeriu-se a utilizacdo da técnica de ensaios micromagnéticos
com o intuito de caracterizar a liga microestruturalmente buscando detectar variacao
do teor de ferrita-6 — condicdo determinante para a obtencédo da estrutura duplex e,
consequentemente, para o bom desempenho do material em servico — com foco na
criacdo de uma técnica para controle de qualidade de componentes e chapas produ-

zidas em aco inoxidavel duplex.



2. OBJETIVOS

Caracterizar microestruturalmente um aco inoxidavel superdiplex UNS
S32760 exposto a diferentes taxas de resfriamento e avaliar a viabilidade do uso da
técnica do Ruido Barkhausen como forma de inspecdo por ensaios nao-destrutivos
(END) buscando indicios de fragilizacdo através da reducao do teor de ferrita-6 na

estrutura.

3. REVISAO BIBIOGRAFICA

3.1 AcCO0OS DUPLEX E SUPERDUPLEX

Os acos inoxidaveis duplex (AID) e superduplex (AISD) sao ligas baseadas
no sistema ferro — cromo — niquel, em média teores de Cr entre 20 — 30% e de Ni
entre 5% e 10%, com baixissimo teor de carbono (0,003%) e podendo conter nitro-
génio e Molibdénio. Esses acos formam uma categoria especial dos agos inoxida-
veis, tendo propriedades muito superiores as dos acos inoxidaveis convencionais.

Em virtude de sua elevada resisténcia mecéanica e a corrosédo, esses acgos
popularizaram-se em aplica¢cfes offshore, na industria alimenticia, industria quimica,
sendo comumente empregados em ambientes com concentracdo de cloretos da or-
dem de 80000ppm (1)

Durante o processo de solidificacdo, a estrutura desses acos é completa-
mente ferritica e com o decorrer do resfriamento, parte dessa ferrita (8) transforma-
se em austenita (y) que ao fim do resfriamento, faz com que a estrutura do ago a-
presente-se na forma de ilhas de austenita sobre uma matriz ferritica. Esses acos
combinam as propriedades mecanicas superiores da austenita com a elevada resis-
téncia a corrosao da matriz de ferrita, sendo que as fases estdo presentes em pro-
porcdes aproximadamente iguais (1) (2).

Contudo, para estabilizar esta microestrutura e garantir-lhes propriedades
superiores aos demais acos inoxidaveis, sdo necessarios elevados teores de ele-
mentos de liga e isso faz com que o material torne-se extremamente suscetivel a
precipitacdo de fases indesejaveis — carbonetos, nitretos e fases intermetélicas que
comprometem sua resisténcia mecanica, tenacidade e resisténcia a corrosao, sendo

a principal delas a fase sigma (o — CrFe) (1) (2) (3).



Os acgos inoxidaveis duplex comerciais sao divididos em cinco tipos genéri-

COs:
Fe-23Cr-4Ni-0.1N (1)
FE-22CR-5.5NI-3MO-0.15N )
FE-25CR-5NI-2.5MO-0.17N-CU 3)
FE-25CR-7NI-3.5MO-0.25N-W-CU (4)
FE-27CR-6.5NI-5MO-0.4N (5)

Em consideracéo ao primeiro dos cinco tipos genéricos dos acos inoxidaveis
duplex (FE-23CR-4NI-0.1N), o melhor representante desta classe de materiais € o
material UNS S32304, ainda que ndo apresente resisténcia a corrosao muito superi-
or as dos ac¢os inoxidaveis austeniticos padrdes, a liga 2304 esta inserida entre os
acos inoxidaveis de alto desempenho devido ao baixo teor de carbono e o alto nitro-
génio, comum aos acos inoxidaveis duplex de segunda geracdo. Os componentes
deste grupo podem ser soldados e oferecem alta resisténcia mecéanica e melhor re-
sisténcia a corrosdo sob tensdo do que os tipos AlSI 316L e AISI 317L (4) (5).

As ligas do segundo tipo, FE-22CR-5.5NI-3M0O-0.15N, sdo as mais uteis da
familia dos AID. A liga 2205 é uma das mais conhecidas sendo designada por UNS
S31803. Estas ligas combinam boa conformabilidade e boas propriedades de resis-
téncia a corrosdo com um menor custo em relacao aos outros tipos de AID (5).

Os materiais da familia FE-25CR-5NI-2.5M0O-0.17N-CU s&o mais conheci-
dos como 25Cr. Estas ligas possuem grande quantidade de cromo favorecendo uma
melhor resisténcia a corrosao localizada quando comparadas ao do segundo tipo
genérico de AID (4) (5).

Existe também outra classe dos AID, também com 25 % de cromo (FE-
25CR-7NI-3.5M0O-0.25N-W-CU). A alta quantidade de cromo, niquel, molibdénio e
nitrogénio nesses materiais os levam a ter excelente resisténcia a corroséo, superior
aos trés tipos anteriores (4).

Este tipo genérico dos AID também possui alta resisténcia mecéanica sendo
frequentemente denominados de acos inoxidaveis superduplex. Sua resisténcia a
corrosdo por pites e por frestas em agua do mar em temperatura ambiente € similar

a liga austenitica com 6% de molibdénio (4).



Devido a grande quantidade de elementos de liga, estes materiais podem
sofrer mais facilmente com a precipitacdo de fases indesejaveis quando submetidos
a algum tratamento térmico.

O indice de resisténcia a corrosédo por pites (Pitting Resistence Equivalent)
(PRE) para os acos inoxidaveis super duplex tem um valor minimo de 40. Este PRE
é definido em fungdo da composi¢éo quimica, sendo (6):

PREy =% Cr + 3,3 % Mo+ 16 % N (6)
PREw =% Cr + 3,3 (% Mo+ 0,5 % W) + 16 % N )

A Ultima classe da familia de inoxidaveis duplex é representada pelo material
chamado de hyperduplex (FE-27CR-6.5NI-5M0O-0.4N). Este material, segundo o fa-
bricante, apresenta as melhores propriedades de resisténcia a corrosao entre todas
as ligas duplex até hoje comercializadas. Na pagina da internet do grupo de tecnolo-
gia em materiais da Sandvik (7), ha diversos estudos com essa liga mostrando uma
maior temperatura critica de Pite e de fresta em comparacdo com as ligas austeniti-
cas com alto molibdénio e para com as ligas de acos inoxidaveis superdiplex em
meios contendo cloretos. O PRE da liga tem valor de 49, variando de apenas uma
unidade na estrutura ferritica e austenitica. Em relacdo a resisténcia mecanica, a
tensdo de escoamento alcanca valores muito superiores aos dos acos inoxidaveis
convencionais e apresenta valores maiores que 25 % de alongamento no estado

recozido e solubilizado (8).

3.1.1 - Metalurgia fisica dos acos Inoxidaveis Duplex e Superduplex

A suscetibilidade dos acos duplex e superduplex a precipitacdo de fases in-
desejaveis € atribuida aos elevados teores de elementos de liga, tanto austenitizan-
tes quanto ferritizantes, sendo que os principais estéo listados na Tabela 1 (9). To-
davia, a presenca desses elementos de liga na composi¢cdo dos ac¢os torna critico o
risco de precipitagdo de fases indesejaveis, energeticamente mais estaveis que a

estrutura metaestavel do aco (1).
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TABELA 1 - Elementos de liga presentes nos agos duplex e sua fungéo na estrutura do material (9).

Elementos Ferritizantes Elementos Austenitizantes
Cr, Si, W, Mo, Ale V Ni, Mn, Co, Cu,Ne C

Para a producao dos acos AID e AISD, € necessério aguecé-los a tempera-
turas suficientemente altas para a completa solubilizacdo das fases, formando uma
estrutura monofasica de ferrita-6, e em seguida, deve-se resfriar a liga rapidamente
para evitar a difusdo dos elementos de liga e, consequentemente, a formacédo de
outras estruturas que, porventura empobrecerdo a fase ferrita desses elementos,
levando a fragilizacdo do material. Na Figural (10) é apresentado um diagrama de
fases pseudobinario para acos inoxidaveis com a regido de formacao de acos duplex
e superduplex em destaque.

1600 ~ - - . —
i Austenita ; Ferrita
: Primaria - f Primaria
1400
b
¢
% 1200
3
=
>
h
1000
800 1 1 1 1 ol
%N = 30 25 20 15 10 5 0
%Cr — 0 5 10 15 20 25 30

FIGURA 1 - Diagrama de fases binario para os agos inoxidaveis (10).

A precipitacdo de fases além da ferrita e austenita diminui a amplitude térmi-
ca de utilizacdo dos AID e AISD, ainda que esses materiais tenham um ponto de
fusdo préximo dos 1400°C, seu uso esta limitado até 300°C em virtude de fendbme-

nos como a fragilidade a 475°C.
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E importante salientar que embora ocorra a formagdo de diversos outros
precipitados, alguns desaparecem, pois servirdo de sitio para nucleacdo de outros
precipitados (1) (11).

3.1.2 - Precipitados dos ac¢os Duplex e Superduplex

Como mencionado, os AID e AISD séo suscetiveis a precipitacdo de diver-

sos compostos. A Tabela 2 (2) apresenta uma listagem das principais fases presen-

tes nos acos duplex e suas principais caracteristicas.

TABELA 2 - Lista de fases observadas em AID e AISD (2).

Tipo de Composicao Faixa de R
o o _ . Parametro de rede (nm)
precipitado guimica nominal estabilidade (°C)
Austenita (y) - - 0,358 — 0,362
Ferrita (a) - - 0,286 — 0,288
Martensita (a’) - 300 - 500 -
Sigma (o) Fe-Cr-Mo 600 — 1000 a=0,879, c=0,454
Nitreto de Cr Cr,N 700 — 900 a=0,480, c=0,447
Chi (X)) FessCrisNg 700 — 900 a =0,892
Laves (R) Fe-Cr-Mo 550 - 700 a =1,090, c=1,934
Pi (I-I) Fe;Mo14N4 550 - 600 -
a =0,405, b=0,484,
Tal (1) - 550 — 650
c=0,286
Epislon (g) Cu 300 — 550 a =0,301
M23Cs - 950 — 1050 a=1,056 — 1,065

De todas as fases apresentadas na Tabela acima, as que apresentam cinéti-

ca de formacéao favoravel, ou efeito fragilizante mais acentuado, sdo (1) (11):

¢ Os nitretos de cromo que séo normalmente encontrados nas soldas dos AID,;

e A fase o, causadora de grandes redugdes na tenacidade e na resisténcia a

corrosao desses materiais;

12



e A fase o’ é responsavel pela fragilizacdo a 475°C, com estrutura CCC e rica
em cromo e molibdénio;

e Fase ¢, reduz o teor de Cu em regifes supersaturadas deste elemento, redu-
zindo a resisténcia a corrosdo em ambientes ricos em enxofre.

e Fase X, além de atuar como fragilizante da liga, a fase X também age como
precursor para a nucleagao da fase o, acelerando o processo de reacdo para

formacéo dessa fase (10).

3.1.3 — Fase sigma-o

A fase sigma € um composto intermetalico duro e fragil, com dureza da or-
dem de 900 a 1000HV, formado no interior de acos duplex quando estdo submetidos
a elevadas temperaturas por longos periodos de tempo.

A precipitacdo de fase sigma é largamente estudada por metalurgistas em
funcdo do seu carater fragilizante. Ela é formada quando o metal sofre um resfria-
mento lento, permanecendo por longo tempo em temperaturas entre 500°C e 900°C
aproximadamente, como pode ser visto no diagrama de resfriamento continuo para
a precipitacao de fase sigma presente na Figura 2, ou quando ele é mantido por lon-
go tempo em temperaturas elevadas, acima da temperatura de servico especificada
pelo fabricante.

1200

- 1050°C x30min-+Cooling at v

g

2 Pr
£ 800 oi'6 phase
¢
3 600
"
2_
g 400
("]
[Vt
2 ‘\ ‘w \ ‘\ ‘\ ‘\ I\
00 P @ @ ® ® ® @
- (v=175C/min)(875) (35) (15) (75) Q7%) (125)
1 [ N EErS | 1 I [ | 1 ol aaaal
cl 2 5 10 20 50 100 200 500 1000
Time (min)

FIGURA 2 - Diagrama de resfriamento continuo de um aco duplex, considerando a precipitagdo

de fase sigma (10).
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Quando ha presenca de fase o na estrutura da liga, ocorre a reducéo de sua
tenacidade e resisténcia a corrosdo, além de aumentar a dureza do material com-
prometendo o desempenho dos acos duplex (1) (2) (4) (10).

A precipitacdo de fase sigma da-se no contorno de grao da austenita-y em
direcéo ao interior da ferrita-6, empobrecendo esta fase de Cr e, consequentemente
levando a sua decomposicdo atraves de reacao eutetoide: 6—y,+0 (12).

Em um estudo sobre a caracterizacdo de acos duplex, Martins e Casteletti

(1) induziram a formacéo de fase 0 em um aco duplex ASTM A890 grau 6A e o ca-
racterizaram quanto ao impacto em funcao do teor de precipitado. Os autores obti-
veram uma reducgdo da ordem de 90% da resisténcia do material com percentuais
volumétricos abaixo de 5% de fase o.

Lee et al (3) estudaram a cinética de precipitacdo de um aco SAF2205 atra-
vés de diferentes tratamentos térmicos de envelhecimento em amostras desta liga
e, com auxilio de microscopia eletrbnica de transmissdo (MET), ele verificou o
comportamento dos precipitados na interface y/6. Lee descobriu que nos estagios
iniciais de nucleacao, ha formacao de carbonetos de formula M,3Cg, cOerentes com
ay, esses carbonetos levam a formacao da fase X.

A fase o, nucleada a partir da fase X, cresce de forma lamelar gerando cam-
pos de tensdes residuais e discordancias na estrutura ferritica do ago em virtude da

incoeréncia do precipitado com a matriz (2).

3.1.4 — Recuperacgao de austenita-y

Em operacdes de soldagem interpasse de chapas espessas de acos duplex
e superduplex, é mais comum ocorrer o aumento do teor de austenita do que a pre-
cipitacdo de intermetalicos em virtude do tempo necessario para a precipitacdo des-
ses compostos, fator inexistente durante um ciclo de soldagem (13).

Em um estudo sobre a influéncia da taxa de resfriamento na precipitagéo de
fase o, Fanica, A (14), determinou que a presenca de fase sigma, ocorre com taxas
de resfriamento da ordem de 1200°C/h, em taxas superiores a esse valor, ocorre
somente a formacgé&o de austenita reformada.

Metalurgicamente, a formacdo da austenita se d& a partir do Cr,N que é for-

mado no interior dos graos de ferrita, reduzindo o teor de Cr nessa fase, levando a
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um aumento pontual da proporcéo Ni/Cr. Este fator favorece a estabilizagdo da fase
y (15) (16)

De acordo com o trabalho de Sieurin & Sandstrém (13), onde foi estudada a
influéncia da taxa e temperatura de patamar de resfriamento na formacao de auste-
nita reformada, para resfriamentos com inicio em 1050°C, ha um aumento entre 8%
e 10% do teor da fase y», na estrutura do aco duplex. Os autores estudaram este fe-
ndémeno buscando encontrar uma forma de prevenir a precipitacdo de fase o na Zo-
na afetada pelo calor (ZAC) de soldas interpasse, ainda que ocorra reducao da re-
sisténcia a corrosdo por Pite na estrutura com maior teor de austenita, nessa estru-

tura a resisténcia ainda sera superior a estruturas com fase o.

3.2 PRINCIPIOS DO FERROMAGNETISMO

Ferromagnetismo € o mecanismo béasico pelo qual um material orienta seus

dominios magnéticos com um campo magnético externo, aplicado.

Materiais que possuem propriedades magnéticas similares ao ferro — por e-
xemplo, niquel e cobalto, além de muitas ligas de ferro com estes elementos — s&o
chamados ferromagnéticos. Para substancias como estas, a susceptibilidade mag-
nética pode ser 1000, contudo, tem-se encontrado valores altos como 10.000 para

algumas substancias.

Uma caracteristica determinante deste tipo de material é a dependéncia da
permeabilidade magnética com a forca do campo magnético aplicado e com a histo-

ria magnética do corpo (histerese magnética) (17).

Na Tabela 3 (17), é apresentada um resumo dos tipos de permeabilidade
magneética e na Figura 3 (17), consta 0 momento da magnetizacdo em que cada

uma influenciara no processo.
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TABELA 3 - Principais tipos de permeabilidade magnética encontrada em materiais ferromagnéticos (17).

Permeabilidade

normal (W):

Permeabilidade ini-

cial (ko)

Permeabilidade ma-

xima (Um):

Permeabilidade in-

cremental (Ua)

Comumente referida como permeabilidade, é u=B/H; medida quando a
amostra estd num estado de magnetizacdo ciclica. Sob estas condi-
¢bes, o material responde igualmente quando o campo € aplicado em

uma das duas direcOes opostas.

E o limite aproximado pela permeabilidade normal & medida que B e H

sao decrescidos até zero.

E o valor maximo da permeabilidade normal obtido variando-se a ampli-

tude de H.

Este tipo de permeabilidade se refere a medida da permeabilidade com
campos superpostos. Tendo um campo polarizado H, aplicado e manti-
do constante, um outro campo H, € aplicado e alternado ciclicamente,
causando uma inducéo alternada da amplitude de B, Entdo, pa = Ba/
Ha. Ambos, Ha e W, sdo dependentes do valor de Hy, e o histérico mag-
nético da amostra, Ja € também dependente da magnitude de H,. Oca-

sionalmente, o termo “permeabilidade incremental” é usado simples-

dB

mente para a inclinagéo da curva de BxH, i
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FIGURA 3 - Curva de magnetizacao (sélida) e ciclo de histerese (pontilhado). Algumas variaveis magnéticas

estdo ilustradas (17).
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3.2.1 — Dominios e paredes de dominios magnéticos

Materiais ferromagnéticos séo divididos em diversas regides, com diferentes
orientacdes do vetor de magnetizacdo, sendo que cada dominio estd magnetizado a
saturacao, Mg, em alguma direcdo, estas regides sdo os chamados Dominios Mag-
néticos. Quando no estado desmagnetizado, a orientacdo da magnetizacado dos do-
minios esta distribuida de tal maneira que o material, como um todo, apresente
magnetizacdo nula (18).

Os dominios magnéticos podem ser vistos como regides onde todos os &to-
mMos possuem spins alinhados em uma mesma direcdo e sao formados na tentativa
do material em reduzir sua energia magnética. Além dos dominios, ha as regides em
que os spins podem rotacionar quando necessario, estas sdo chamadas: paredes de
dominios magnéticos (17) (18). Na Figura 4 (18), pode ser visto um esbo¢co de como

comportam-se 0s dominios magnéticos no interior dos grdos de um material ferro-

magnético antes deste material ser exposto a um campo magnético externo E)

FIGURA 4 - esbogo da disposicdo dos dominios magnéticos no interior dos grdos de um material ferro-
magnético (18).

3.2.2 —Processo de magnetizacdo dos materiais ferromagnéticos

A distribuicdo da magnetizacéao é diferente para cada amostra e chama-se
estrutura de dominios magnéticos (18). Eles sédo separados por zonas de transi¢cao
chamadas de paredes de dominio, onde a magnetizacao afasta-se da orientacéo da
magnetizacdo do dominio e, gradualmente, aproxima-se da orientacdo da magneti-
zacao do dominio adjacente. Na Figura 5 (19) é apresentado o esquema da estrutu-

ra de dominios magnéticos para o ferro.

As paredes de dominio podem ser descritas pelos angulos entre os vetores

Ms dos dominios do qual a parede separa. Elas podem ser classificadas em paredes
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de 180° (PD1, as quais separam dominios de mesma direcdo, mas com sentidos de
magnetizacdo contrarios) e paredes de 90° (PD2, as quais separam dominios com
diferentes direcdes). Além de serem classificadas quanto ao angulo entre os vetores
de magnetizacdo dos dominios, estas paredes podem ser chamadas de paredes de
Bloch (F. Bloch foi o primeiro a estudar a natureza das camadas de transicao). Em
uma parede de Bloch, o vetor magnetizagao gira de tal maneira que ele permanece

sempre paralelo ao plano da parede (18) (19).

il bl |
e PD1
v
—> PD2

FIGURA 5 - Estrutura de dominios magnéticos para o ferro, apresentando dominios orientados em 90° e 180° graus
(19).

Uma vez que um campo magnético de grande magnitude é imposto ao ma-
terial, tem inicio os processos de crescimento e aniquilacdo dos dominios magnéti-
cos, sendo que o crescimento dos dominios ocorre até a saturacdo Ms e, a partir
deste momento, o material encontra-se magnetizado, com o0s vetores magnéticos

orientados na mesma dire¢do do campo externo.

Microscopicamente, o processo de magnetizacdo de um material ferromag-

nético pode ser divido em duas etapas:

1) Conforme € aplicado um campo magnético alternado sobre o material,
h& o crescimento dos dominios que possuem momentos magnéticos orientados na
mesma direcdo até restarem dois dominios magnetizados na mesma direcdo, mas
com sentidos contrarios.

2) Num segundo estagio, ocorre a rotacdo dos dominios magnéticos res-
tantes até que estes possuam 0 mesmo sentido. JA a segunda etapa ocorre em
campos de alta intensidade, pois & necessario um acréscimo de energia para orien-

tar o dominio magnético a uma direcdo diferente da direcéo de facil magnetizacéo.
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Com relacdo as etapas de magnetizacdo, a primeira ocorre a baixos campos
magnéticos — préximos do campo coercivo, H, — e é caracteriza-se pelo movimentos

das paredes de dominio magnético (18) (19).

A teoria micromagnética nos diz que PD1 e PD2 contribuem para o processo

de magnetizagcdo com diferentes intensidades de campo magnético.

Num material policristalino ferroso, PD2 contribui para a remagnetizacao de
forma dominante perto do campo coercivo (H.). Fora desta regido, PD1 se torna do-
minante. Quando a magnetizacao atinge a saturacdo, os movimentos de parede de-

crescem dando espaco para os processos de rotacédo (PR) (19).

O fendmeno descrito acima é apresentado no esboc¢o da curva de histerese
de um material ferromagnético que esta representado na Figura 6 (19), juntamente
com uma representacdo do fenbmeno de coalescimento de dominios durante o pro-

cesso de magnetizagéo.

FIGURA 6 - Curva de histerese de um material ferromagnético com detalhe para um esquema da dinamica

dos dominios magnéticos durante o processo de magnetizagdo deste material (19).

Entretanto, este movimento & muitas vezes observado como sendo irregular
e descontinuo ao invés de suave e gradual, como representado anteriormente. Este
fendmeno é conhecido como efeito Barkhausen e pode ser demonstrado com 0 uso

de uma bobina acoplada a amostra, por onde se passara uma corrente alternada
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que, por sua vez, induz uma magnetizacdo na peca. Quando a amostra € sujeita a
um campo H suavemente crescente e continuo - independente do quéo suave e
continuo este campo seja aumentado — um ruido semelhante a um “trincamento”
sera escutado, este ruido € chamado de Ruido Barkhausen (17) (18) (19) (20).

3.2.3 - Fatores que influenciam a qualidade de magnetizacéo

As propriedades dos materiais magnéticos dependem da composi¢ao quimi-
ca, processo de fabricacdo e tratamento térmico. Algumas propriedades, tais como a
saturacdo magnética, variam muito pouco tanto com a composi¢ao quimica do mate-
rial, ou com o tratamento térmico, ou mesmo com o processo de fabricacdo. Entre-
tanto, variam substancialmente com isso. Desta forma, é possivel classificar as pro-
priedades em estruturalmente sensiveis e estruturalmente insensiveis. Na Tabela 4,
abaixo séo apresentadas algumas destas propriedades e os fatores que as afetam.

Os efeitos em cada propriedade serdo discutidos brevemente em seguida (17).

TABELA 4 - Propriedades magnéticas comumente sensiveis, ou insensiveis a mudang¢as na estrutura e al-

guns fatores que as alteram (17).

Estruturalmente Estruturalmente Fatores que afetam as pro-

insensiveis sensiveis priedades

ls, saturagdo magnética W, Permeabilidade Composicao quimica, Impu-

©, Temperatura de Curie H,, forca Coerciva rezas, deformagbes, tempe-
ratura, estrutura cristalina,

As, Magnetostricgdo na saturacao W,, histerese

orientacao cristalogréfica.
K, Constante de anisotropia cristalina

Como exemplo da influéncia da microestrutura, sdo apresentadas curvas de
magnetizagdo para uma liga de Permaloy (70Ni-Fe) submetido a diferentes trata-
mentos térmicos na Figura 7 (17). O maximo da permeabilidade magnética varia
com o tratamento térmico em uma faixa de até vinte vezes enquanto a saturacdo é

praticamente a mesma.
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FIGURA 7- Efeito da transformag&o mecanica e dos tratamentos térmicos em uma barra de Permaloy (70Ni-

Fe) Na curva de magnetizagéo (17).

Além das transformacdes estruturais, a presenca de impurezas nos materi-
ais ferromagnéticos tem notavel influéncia em suas propriedades magnéticas. Como
exemplo disto, na Figura 8 (17), consta a curva de indugdo magnética para diferen-
tes teores de impurezas de um aco um aco doce, 0,2% de carbono. Quando o mes-
mo acgo € submetido a um aquecimento a 1400°C sob atmosfera descarbonetante, o
teor de carbono deste material € reduzido a valores inferiores a 0,001%. Além das
transformacdes quimicas e estruturais, o estado de tensdes do material também e-
xerce forte acéo sobre a indu¢cdo magnética em uma peca (17) (19)

10x16
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FIGURA 8 - Efeito da presenc¢a de impurezas nas propriedades magnéticas do ferro (17).
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3.2.4 - Efeito Barkhausen

Descoberto por Heirich Barkhausen em 1919, o efeito que leva seu nome
surge a partir dos saltos repentinos que os dominios realizam para se orientar ao
campo magnético externo quando submetidos a isto para a magnetizacéo do ferro-
magnético. Na curva de histerese da Figura 9, consta ampliado no detalhe, os saltos
gue os dominios magnéticos realizam durante o processo de magnetizacdao. Na i-
magem, B é a inducdo magnética e H € a intensidade do campo magnético externo
aplicado e cada linha vertical nos “degraus” representa o movimento discreto de um
conjunto de paredes de dominios magnéticos de uma barreira de energia para outra
(linhas horizontais). Desta forma, é possivel ver como se da o processo de magneti-
zacao de um ferromagnético pela luz da teoria micromagnética e explica, também,
por que materiais endurecidos apresentam curvas de histerese mais largas que ma-
teriais com menor dureza. Este efeito € causado pela necessidade de ultrapassar-se
uma barreira energética maior para que ocorra o0 movimento de um dado conjunto de

dominios magnéticos durante o processo de magnetizacéo (17) (18) (19).

B

r

FIGURA 9 - Representacdo da curva de histerese para um material destacando os saltos dos dominios

magnéticos (18).

Como pbde ser visto nos graficos das Figuras 8 e 9, a magnetizacéao foi afe-
tada de forma consideravel pela composi¢ao quimica das ligas de ferro e pela seve-
ridade do tratamento térmico aplicado a liga Permaloy. Além da composicao quimica
e estrutural, o estado de tensfes em que uma peca se encontra também influenciara

na sua magnetizacao.

Ainda que se trate de ligas de natureza diferentes, é possivel utilizar essas
variagcdes como critérios de avaliacdo para o desenvolvimento de técnicas de inspe-

cdo e caracterizacdo de materiais ferromagnéticos.
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3.3 METODOS MICROMAGNETICOS DE ENSAIOS NAO DESTRUTIVOS

De acordo com a teoria micromagnética: as propriedades mecéanicas e mag-
néticas dos materiais ferromagnéticos originam-se nos defeitos cristalinos — vacéan-
cias, discordancias, impurezas, etc. Deste modo, estas propriedades variam e, con-
sequentemente, sdo sensiveis as variacbes microestruturais num material (18). Na
Figura 10 (19) ha uma demonstracdo sucinta da interdependéncia entre as proprie-
dades mecénicas e migromagnéticas (18) (19).

Defeitos Cristalinos
BI[T]
Interagéo com as Interagdo com as
discordancias Paredes de Dominio
Deformagéo RG]
Mecénica ferrita Magnetizacéo
Martensita U

Propriedades < Dependéncia > Propriedades
Mecénicas Micromagnéticas

FIGURA 10 - Relagdo entre propriedades mecéanicas e micromagnéticas para materiais ferromagnéticos
(19).

Essa relacdo entre as propriedades dos materiais permitiu o desenvolvimen-
to de técnicas padronizadas e néo destrutivas de caracterizacdo das propriedades
tecnolégicas dos materiais, as chamadas técnicas micromagnéticas de analise, ou
Método Micromagnético, Multiparametro para Analise Microestrutural e de Estado de
Tensbes — 3MA-II (19) (20) (21).

Medidas das propriedades tecnoldgicas como; resisténcia & tracédo, tensdo
de escoamento, ou dureza; sdo, por definicdo, possiveis somente com o0 uso de téc-
nicas de ensaios destrutivas. Uma avaliacdo quantitativa da estrutura metallrgica,
com respeito aos efeitos nas propriedades mecanicas, é usualmente realizada atra-
vés da analise de amostras com métodos de microscopia otica, eletrbnica, ou de
transmissdo. Todavia, todos os procedimentos convencionais requerem a destrui-
¢éo, pelo menos, parcial do componente e, portanto, podem ser aplicadas limitada-

mente. Sendo assim, meétodos destrutivos sado ajustaveis para monitoramento de
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linhas de producado durante a inspecéo final das pe¢cas manufaturadas, ou para ana-
lise rapida do desempenho e das caracteristicas do material.

A demanda por métodos rapidos e de baixo custo para avaliacdo microestru-
tural e das propriedades mecanicas em metais ferrosos tem aumentado devido o
desenvolvimento das producdes automatizadas e com o aumento do volume e da
exigéncia de qualidade dos componentes produzidos. Em consequéncia disso, 0
desenvolvimento e padronizacdo de todos os sistemas de ensaios nao-destrutivos
(END) e procedimentos se tornaram foco para a pesquisa aplicada a ensaios nos
altimos anos.

O requerimento chave para os procedimentos de ensaios nao destrutivos é a
descricdo detalhada da condicdo microestrutural que permita a determinacdo das
caracteristicas do material. Sistemas de ensaios ndo destrutivos e procedimentos
permitem a determinacdo quantitativa das caracteristicas relevantes, ou condicdes
metallrgicas do material, sem danificar o componente analisado. Esse fato torna-se
preponderante quando, numa linha de producéo, € exigido elevado controle de qua-
lidade, visto que por técnicas destrutivas, haveria elevada demanda de pecas suca-
teadas. A técnica 3MA representa diversas medidas e testes tecnoldgicos que séo
necessarios para a producdo de componentes ferrosos e divide as grandezas em
quatro técnicas de andlise compondo no total, um método de caracterizacdo com-
posto de quarenta e uma grandezas divididas nas técnicas de: Andlise harmdnica do
campo magnético tangencial (AHCT), Analise do ruido Barkhausen (ARB), Andlise
da permeabilidade incremental (API) e Analise multifrequéncia das impedancias das
correntes parasitas (ACP) (19) (20) (21). Na Figura 11, consta uma imagem do sis-
tema Micromagnético, Multipardmetro para Andlise Microestrutural e de Estado de
Tensdes — 3M-II utilizado neste trabalho.

FIGURA 11- Sistema 3MA-II (IZPF).
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Neste trabalho, sera trabalhada apenas a técnica da Analise do ruido Bar-
khausen. Assim, as demais técnicas ndo serdo tratadas aqui.

3.3.1 — O sensor micromagnético

Um fator determinante na qualidade das medidas micromagnéticas € o bom
acoplamento do sensor com a amostra. Para isso, a geometria do sensor deve ser
desenvolvida para cada aplicacéo especifica.

A partir de uma aplicagdo especifica, o fabricante otimizara é&s as caracteris-
ticas o sensor; geometria, frequéncia de excitacdo, intensidade do campo magnéti-
co, entre outras.

O sensor € composto de um eletroima, que devera encostar na amostra
magnetizando-a ciclicamente com um campo magnético alternado, e uma bobina
sensorial que detectard a inducdo magnética no material, bem como as correntes
parasitas geradas neste pela acdo do campo magnético induzido. Na Figura 12 (19),
consta um desenho esquematico do funcionamento do sensor. J4 na Figura 13,

consta uma foto do sensor utilizado neste trabalho, com cada regido especificada.

BOBINA MAGNETIZADORA

BOBINA SENSORA

DISTANCIA ENTRE POLOS

LINHAS
DE FLUXO MAGNETICO MATERIAL FERROMAGNETICO

FIGURA 12 - Esbo¢o do funcionamento do sensor do 3MA-II (19).
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FIGURA 13 - Sensor utilizado no equipamento 3MA-II.

3.3.2 — Andlise do Ruido Barkhausen

O material € magnetizado sob a acdo do campo magnético alternado, indu-
zido pelos polos do Yoke de magnetizacdo. Sob a condicdo de saturacao ciclica, os
dominios magnéticos o material comegam o processo de rotacdo e coalescimento,
gerando o ruido Barkhausen. Os sinais do ruido séo, entéo, detectados pela bobina
sensora e filtrados por filtros de banda, uma combinacdo de filtros de alta e baixa
frequéncia, e depois amplificado. O sinal, digitalizado e suavizado, é gravado como
uma funcéo da for¢ca de magnetizacao.

A amplitude do ruido Barkhausen, M(H) também é referida como o perfil da
curva RB, apresentada na Figura 14 (21), e a amplitude maxima, Myax, € obtida a-
través da analise estatistica dos dados. Particularmente, os ruidos sdo pequenas
seccOes da curva de histerese da amostra de ago inspecionada. As expansodes dos
perfis magnéticos sdo avaliadas em 25%, 50% e 75% do valor Myax (AH25m, A-
H50m e AH75m). Adicionalmente, inclui-se o valor de Mygan, que € o valor médio da
curva do periodo e MR, o valor medido para M(H) com H=0A/cm. Esta técnica, como
um todo, lanca mao de sete testes estatisticos e a correlacdo dessas estatisticas

com as propriedades do material serdo discutidas mais adiante (19) (21) (22).
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FIGURA 14 — A) Curva de histerese destacando os eventos de salto dos dominios magnéticos e processo

de rotagédo. b) Evento Barkhausen no momento dos eventos destacados na parte A da Figura (21).

O teste estatistico de Myax € Hcm pode ser usado para a aquisicdo compara-
tiva quantitativa de cada condicdo final das propriedades como a dureza. Estes tes-
tes estatisticos também permitem uma diferenciacdo ndo ambigua entre uma defor-
macao plastica e uma peca recozida, ou ainda sob outras condicdes de tratamento
térmico. Ainda, € possivel fazer-se relacbes entre tenacidade e outras propriedades
de um dado material. Entretanto, esse método € estritamente comparativo, para ob-
ter-se uma informacdo quantitativa sobre as condices mecéanico-metallrigcas de
um dado material, sdo necesséarias medidas com outros métodos analiticos, como

andlise por raios-X, extensiometria, analises metalograficas, entre outros.

3.3.3 — Analise do envelope do Ruido Magnético Barkhausen

O envelope do sinal Barkhausen é a envoltéria do sinal temporal do ruido
Barkhausen. Este envelope considera somente as componentes positivas do sinal,
na Figura 15 (23) consta um exemplo do envelope do sinal RMB obtido no dominio
corrente induzida (i), este mesmo envelope pode ser obtido em fungcdo do campo

magnético aplicado H.
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FIGURA 15 - Envelope do Ruido Barhausen (23).

A maneira tradicional de calcular-se o envelope do sinal € através do sinal
analitico do Ruido Barkhausen através da transformada de Fourier da funcéo (23).

A partir do grafico do envelope € possivel calcular dois parametros: a ampli-
tude do pico relativo ao valor maximo do envelope e a posi¢cao do pico em relacdo

ao campo magnético aplicado, ou corrente induzida.

3.3.4 - Fatores que afetam a qualidade do ensaio ruido Barkhausen

Além das variaveis intrinsecas do material, 0 método sofre forte influéncia do
operador, do afastamento do sensor a superficie, da rugosidade da peca, da orien-
tacdo dos grdos com o campo magnético aplicado, entre outras.

Um fato determinante na qualidade do ensaio, € o acoplamento do sensor
com a superficie analisada, € comum o acoplamento nao ser satisfatério e haver
perdas de linhas de fluxo para o meio e com isso, ocorrer reducao do sinal RMS re-
cebido pelo sensor este é o fendmeno do afastamento do sensor da superficie, tam-
bém chamado na literatura de lift-off (19) (20) (21) (22) (24).

Atraves de medidas em diferentes niveis de afastamento do sensor, Silva Jr
et all (24) determinaram que a intensidade RMS do ruido Barkhausen reduz em tor-
no de 50% com o afastamento de 1,4mm da superficie analisada, para um ago
ASTM A 515. No entanto, a influéncia do afastamento pode, e deve ser minimizada
com a devida calibracédo do sistema antes da analise ser efetuada.
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Para a determinacdo do valor mais adequado para o0 campo magnético de
excitacdo, € usual excitar-se o material com diversos campos de amplitude diferente,
buscando-se o valor de campo com maior resposta do efeito Barkhausen (19). To-
davia, é importante que ocorra a saturacdo magnética do material (18). E importante
salientar que nem sempre o maior sinal de ruido serd no maior campo de excitacao,
Grijalba (23) estudou o comportamento do sinal Barkhausen com diferentes amplidu-
tes de campo magnético em acos carbono e verificou que em valores muito eleva-
dos de amplitude, o sinal era intenso a medida que tornava dificil a resolu¢do dos
picos do ruido deste modo, concluiu que ha um valor 6timo para amplitude de exci-

tacdo do ruido Barkhausen.

3.4 TECNICAS AUXILIARES DE CARACTERIZACAO DOS MATERIAIS

Com o objetivo de investigar a razdo para as variacdes nos valores das
constantes magnéticas detectadas com o equipamento 3MA-II, outras técnicas reco-

nhecidas de caracterizacdo dos materiais foram empregadas neste trabalho.

3.4.1 - Analise Metalografica

A metalografia tem como objetivo especificar, avaliar e quantificar diversas
caracteristicas de uma peca metalica de modo a garantir o seu desempenho satisfa-
tério para uma funcéo especifica através de observacdo visual em niveis macro e
microscopico. Ela envolve um procedimento elaborado de preparacdo da superficie
de um metal para a avaliacdo da sua estrutura (25).

Através da analise metalografica, pode-se revelar as seguintes caracteristi-

cas de um metal:

e \azios: rechupes, microrrechupes e poros;
e Segregacgdes: macro, micro, em contorno de grao, zoneamentos;
e Estruturas: tamanho, forma e distribuigcdo dos graos, texturas;
e Inclusdes: tipo, tamanho, forma, distribuigdo e natureza;
e Trincas: internas, externas, transgranulares ou intergranulares,
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a quente ou a frio etc;

e Superficies de fratura: ducteis, frageis, quase-clivagem, a quente ou a frio,
fadiga;

e Tratamentos térmicos: recozimento, normalizagao, témpera,

revenido, témpera superficial etc;

e Tratamentos superficiais: cementacao, nitretagéo, carbonitretagdo, croma-

gem, galvanizacao, etc;

As estruturas metalograficas sdo melhor visualizadas quando o corpo de
prova é submetido a um ataque quimico. O ataque consiste da dissolucao, corrosao,
coloracédo, oxidacao, deposicado ou outro efeito que, ao acontecer de forma seletiva
ou diferenciada, permite distinguir as diversas fases ou constituintes do material em
estudo. Entre outras coisas, pode mostrar os contornos de grao, fases, texturas, he-
terogeneidades quimicas (segregac¢ao), natureza de inclusées, contornos de maclas
etc.

O método mais comum € o0 ataque quimico por imersdo com reagentes a-
propriados, geralmente a base de acidos diluidos em agua ou alcool. H4 uma grande
variedade de reagentes para 0os mais diversos metais e ligas, mostrando os mais

variados aspectos das microestruturas (26) (27).

3.4.2 - Difracdo de Raios X (XRD)

A difracdo de raios-X (XRD) representa o fenbmeno de interacdo entre os
elétrons dos atomos componentes de um material e o feixe de raios-X, relacionado
ao espalhamento coerente.

A técnica consiste na incidéncia da radiacdo em uma amostra e na detec-
céo dos fotons difratados, que constituem o feixe difratado. Em um material onde os
atomos estejam arranjados periodicamente no espaco, caracteristica das estruturas
cristalinas, o fendmeno da difracdo de raios-X ocorre nas dire¢cdes de espalhamento
que satisfazem a Lei de Bragg, reproduzida na Equacéo 11, onde © corresponde ao
angulo entre o feixe incidente e os planos cristalinos do cristal, d é a distancia inter-

planar nesta crista e n, € a ordem da difragéo (26).
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niA = 2dsenf (11)

O feixe difratado é normalmente expresso atraves de picos que se destacam
do background (ou linha de base), registrados num espectro de intensidade versus o
angulo 26 (ou d), constituindo o padrao difratométrico ou difratograma.

As intensidades obtidas em angulos 26, representadas através dos picos
nos difratogramas, correspondem a difracdo do feixe incidente por um determinado
conjunto de planos do cristal, que possuem mesma distancia interplanar, cada qual
com indices de Miller hkl (reflexdes hkl).

O padréo difratométrico representa uma colecéo de perfis de difracbes indi-
viduais (ou picos difratados), cada qual com sua intensidade, area integrada, posi-
cdo angular, largura e caudas que decaem gradualmente a medida que se distanci-
am da posicdo de altura maxima do pico. A intensidade integrada é proporcional a
intensidade de Bragg, ln (28).

A analise difracdo de raios-X apresenta diversas dificuldades quanto a sua
aplicacédo pratica. A seguir serdo apresentados alguns fatores que afetam a qualida-
de da analise:

1. Espessura da amostra: o método de difracdo de raios-X admite que a
amostra tenha espessura infinita. 1Isso exige que a amostra tenha espessura sufici-
entemente alta para que o feixe de raios-X interaja completamente com os atomos
da amostra, ndo o atravessando. Os fatores que devem ser levados em conta no
calculo da espessura minima de amostra sdo a relacdo entre a fracdo do feixe
transmitida, Iy, o coeficiente de absorgéao linear das fases constituintes da amostra, ,
e a intensidade inicial do feixe, |, 0 efeito da espessura é influente para todos angu-
los de difracéo (29).

2. Orientagéo preferencial: A intensidade I, dos picos € calculada sob a
premissa de que os cristais da amostra estdo orientados aleatoriamente. Este fato
exige que sejam tomados diversos cuidados durante a preparagdo das amostras
para que seja evitado o problema de orientacéo preferencial de alguns dos cristais.
Caso este fenbmeno ocorra, ocorrera distorcdo das intensidades de cada constituin-

te da amostra, ficando com maior intensidade aquele que estiver orientado preferen-
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cialmente ao feixe, consequentemente, outras espécies da amostra terdo sua inten-
sidade diminuida (30).

3. Microabsorcédo: causa a modificacao das intensidades dos feixes difra-
tados pelas diferentes fases de uma amostra. A microabsorcédo estd relacionada
com as propor¢cdes de cada fase em uma amostra e com seu coeficiente de absor-
¢ao massica, um. este fendbmeno tem grande influéncia em analises quantitativas e
ocorre em amostras de granulometria grosseira se 0s constituintes da amostra tive-
rem un, diferentes. O efeito da microabsorcao pode ser reduzido diminuindo-se o di-
ametro médio de graos das amostras, ultrapassando um valor critico de tamanho de

grao, determinado pela fase de maior u, da amostra (29) (30).

4. Rugosidade superficial: € um efeito de absorcdo especifico que reduz a
intensidade dos picos, critico para picos de angulo baixo, de amostras com rugosi-
dade superficial elevada. Para minimizar este inconveniente, deve-se trabalhar com

amostras planas e com a menor rugosidade superficial possivel (29).

5. Extincéo de picos: é o fenbmeno que faz com que ocorra reducao das
intensidades medidas. A extincdo pode ser priméria, quando o feixe difratado por um
conjunto de planos é redifratado, o qué faz com que seja reduzida a intensidade do
feixe difratado; ou reformada, quando ocorre absorcdo do feixe de raios-X pela a-

mostra, fazendo com que a energia do feixe seja convertida em energia térmica (30).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 — Materiais

Na realizacdo deste trabalho, lancou-se méo de uma chapa de aco superdu-
plex UNSS32760. O material foi recebido sob a forma de chapa laminada com 10
mm de espessura.

Para os ensaios, utilizou-se o seguinte aparato:

Difratdmetro de Raios X, modelo Philips X'Pert Pro Multipurpose X-ray Diffrac-
tometer com um tubo de anodo de Cu, Ka=1,5418 A;

e Microscopio 6ptico Olympus com aumento de até 1000x com camera digital
acoplada e software analisador de imagem ImageJ V. 1.44;

e Espectrémetro de emissao otica; marca Espectro LAVFA18B;

e Analisador micromagnético multiparametro de tensfes e microestrutura (3MA-
II) com sensor de alta frequéncia com os parametros ajustados em:
» Amplitude de magnetizacéo (H): 40A/cm % 0,30;
» Filtros de frequéncia: Banda alta (highpass): 100kHz;

Banda baixa (Lowpass): 5SMHz;

= Ganho: 10 dB.

42 — Métodos

Inicialmente, foi efetuada a caracterizacdo do material recebido; quimica e
microestrutural, tendo em vista a identificacdo de fases presentes atraves de técni-
cas de microscopia, analise qualitativa de fases por técnica de Difragdo de Raios X,
baseando-se em sua composicdo quimica, obtida experimentalmente e, posterior-

mente comparada com a fornecida pelo fabricante.
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A amostra do ago UNS S32760 foi recebida na forma de uma chapa com 10
mm de espessura. Antes de efetuar-se a segmentacado do material, foi investigado
qual seria a posicdo em que se obteria o sinal de maior intensidade, em outras pala-
vras, em que direcdo, com relacédo a direcado de laminacao seria obtida a maior am-
plitude de sinal Barkhausen.

Dai, entdo, extraiu-se da placa amostras com dimensdes de 55 mm x 35 mm
x 10 mm (C x L x E) a fim de confeccionar os corpos de prova; é importante salien-
tar que essas medidas estdo de acordo com 0 sugerido para ensaios por correntes
parasitas, de acordo com Braga (21). Ele sugere manter-se uma distancia minima da
borda de 3,2mm em cada lado da bobina sensora para que seja evitado interferén-
cias causadas pela geometria das pecas, o chamado efeito de borda. Assim, mante-
ve-se 5 mm de distancia para cada lado do Yoke magnetizante.

Os corpos de prova foram, entdo, submetidos a tratamentos térmicos de so-
lubilizagéo e posteriormente resfriados sob condigdes de diferentes severidades de
resfriamento, o historico térmico das amostras esta apresentado na Tabela 5, bem

como a nomenclatura utilizada para a identificacdo de cada um.

TABELA 5- Condic¢8es térmicas as quais os corpos de prova foram expostos.

Peca Temperatura de Solubilizacdo (°C) Tempo (min) Resfriamento
SO - - -
S1 1040 40 Forno
S2 1040 40 Ar
S3 1040 40 Agua

Apos, inspecionou-se cada corpo com um aparelho 3MA-II, utilizando-se a
técnica do ruido Barkhausen, procurou-se avaliar a qualidade de cada tratamento
térmico quanto a quantidade relativa de ferrita em cada amostra, buscando-se as
razdes para possiveis variagcdes desta fase com o uso de técnicas auxiliares.

Para os ensaios metalograficos, foram efetuados sucessivos ataques quimi-
cos para a revelacéo dos diferentes constituintes da microestrutura, segue na Tabela

6 a relacao dos compostos reativos e a fungcéo de cada um.
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TABELA 6 — Lista de reagentes utilizados para a preparacéo dos corpos de prova para os ensaios metalogréficos.

Reagente Composigcado quimica Funcdo metalografica
Villela 1,0g &cido picrico, 5,0mL HCl e Revela todas as fases presentes na
100mL alcool. amostra.
Murakami 30g KOH, 30g KsFe(CN)s . Revela a delineacdo dos graos e a
fase o.
20% NaOH 1-10V dc, 1-120s. Revela a Ferrita-6 e a fase o.

Por fim, buscando o bom entendimento das possiveis variacbes no sinal mi-
cromagnético, cruzou-se 0s resultados obtidos neste ensaio com as caracteristicas
microestruturais detectadas com auxilio das demais técnicas empregadas para cada

taxa de resfriamento.

5 RESULTADOS E DISCUSSAO

Inicialmente serdo apresentados resultados referentes a caracterizacdo do
material em cada etapa, bem como a andlise de imagem para cada uma. Em um
segundo momento, serdo apresentados os resultados obtidos pela analise do ruido
Barkhausen e,por fim, o cruzamento de todos os dados obtidos com os procedimen-

tos experimentais.

5.1 - Caracterizacao do material

Através da analise por espectroscopia de emissao Otica, obteve-se a com-
posi¢cdo quimica do aco analisado, Tabela 7, e verificou-se que estava de acordo
com a composicdo nominal do aco superduplex UNS S32706 especificada pela
norma API/2005 (31).

TABELA 7 - Anélise quimica obtida por Espectroscopia de emisséao o6tica.
C Si Mn P S Cr Mo Ni Al Co
0,037 0,25 0,592 0,023 0,002 256 3,64 7,01 0,011 0,064

Cu Nb Ti V W Pb Sn Mg N Fe
0,592 0,021 0,0052 0,0643 0,51 0,002 0,001 0,007 0,28 63,56

Elemento
(%)

35



E apresentada na Figura 16, abaixo, a relacdo das micrografias das amos-
tras na seccéo longitudinal, mesma secc¢éo a ser inspecionada posteriormente. Es-
sas fotos foram obtidas sob ataque metalograficos de reagente de Villela, ver Tabela
6. Nessas imagens, € possivel visualizar em branco as ilhas de austenita-y e a ma-

triz de ferrita-6 em tom mais escuro.

d) S1. Ataque: Villela.

FIGURA 16 - Seccéo longitudinal dos corpos de prova com aumento de 200 X, Sendo em a) SO, b)S3, C)S2 e

Nessas micrografias é possivel visualizar que ocorreram transformacdes mi-
croestruturais no material conforme foi reduzida a severidade do resfriamento, tanto
gue a peca resfriada ao forno esta praticamente tomada de regides claras, provendo
indicios de que nessa pec¢a houve uma drastica redug¢édo do volume da matriz ferriti-
ca em beneficio do aumento do teor de austenita e possivel precipitacdo de compos-
tos intermetalicos.

Embora na literatura sejam encontradas informacdes basicas sobre a rota
convencional de producgéo de acos duplex, onde mencionam que para a sua produ-

¢ao, a liga é aguecida & sua temperatura de solubilizacéo e posteriormente resfriado
36



em agua a temperatura ambiente; ao analisar a parte b da Figura 16, fica claro que
sdo necessarios diversos cuidado durante o ciclo térmico ao qual o material € sub-
metido para obter-se a microestrutura duplex, cuidados que, naturalmente, séo sigilo
industrial. Na parte ¢ dessa imagem, nota-se que ainda que o volume da regido clara
seja elevado, ha presenca de outros constituintes sobrepostos a regido escura.

Apés andlise de imagem das proporcdes entre regides escuras e claras em
cada micrografia, foi constatado que conforme era aumentada a severidade do res-
friamento, a relacdo &/y aproximava-se do estado inicial. Isto €, conforme a amostra
permanecia em temperatura elevada, havia uma reducéo do teor de ferrita-6 em sua

estrutura. Os resultados das medidas estdo apresentados no grafico da Figura 17.

60% -
55%

50% - 46%
40% - 36%
30% -
20% - 18%
0% -
SO S3 S1

S2

Fracgdo de ferrita-6

FIGURA 17 - teor de ferrita medido de acordo com a severidade do resfriamento.

Na Figura 18, é apresentado o resultado da analise de difracdo de raios-X

obtido a partir da amostra como recebida, SO.
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FIGURA 18 - Difratograma obtido da amostra SO.
Na Figura 19, é apresentada a micrografia da amostra S3 atacada com Na-

OH eletrolitico.

FIGURA 19 - Corpo de prova solubilizado a 1040°C e resfriado em agua - Amostra S3. Ataque: Villela.

De acordo com a andlise da Figura 19, constata-se que a microestrutura da
amostra é composta unicamente por austenita-y e ferrita-6. Essa constatacdo pode
ser comprovada através da analise por difracdo de Raios-X da mesma secg¢ao visua-
lizada na foto. Na Figura 20, abaixo, é apresentado o difratograma para amostra S3.
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FIGURA 20 - Difratograma resultante da amostra S3

De acordo com o difratograma da imagem anterior, é possivel constatar a

presenca de apenas duas fases na estrutura do material resfriado em agua, ferrita-d

e austenita-y.
Na Figura 21, é mostrada a microestrutura da amostra submetida a taxa de

resfriamento S2.

FIGURA 21 - Micrografia 6tica da amostra S2. Reagente: NaOH eletrolitico.
Na Figura acima é possivel visualizar a ocorréncia de pequenas ilhas de

austenita reformada formadas no interior da matriz ferritica, onde o reagente escure-

ceu a matriz ferritica, conservando a austenita intacta. Este fendbmeno deve-se a ta-
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xa de resfriamento nao ter sido suficientemente alta para conservar a estrutura como

em SO e S3, causando um aumento do teor da fase ndo magnética.
Em concordancia com a analise visual da microestrutura presente na Figura

acima, foi obtido o difratograma da amostra S2, apresentado abaixo na Figura 21.
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FIGURA 22 - Difratograma da amostra S2.

Na micrografia da Figura 22, é apresentada a microestrutura da amostra S3.

Para obtencdo desta imagem foi utilizado ataque de NaOH eletrolitico.

FIGURA 23 - Micrografia 6tica S1. Ataque: NaOH eletrolitico.
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O ataque quimico utilizado na Figura acima, quando usado a baixas tensdes,
~1,5V, conserva inalteradas a ferrita e austenita, revelando primeiramente os precipi-
tados o em preto.

Na Figura 34 acima, € possivel ver a formacéo de regides escuras no con-
torno de grdo, sugerindo a precipitacdo de compostos intermetalicos. Para a confir-
macéao deste resultado, consta na Figura 23 o difratograma obtido desta amostra.
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FIGURA 24 - Difratograma da amostra S1.
Com base no resultado da analise de difracdo de raios X apresentado acima

e na metalografia da Figura anterior € constatada presenca de fase o precipitada no

contorno do gréo de ferrita ainda que em baixos teores deste composto.

5.2 - Analise por métodos micromagnéticos 3MA-II

A analise do ruido Barkhausen sera apresentada em dois formatos, primei-
ramente sera analisado o comportamento do envelope do sinal, em um segundo
momento, serd comparada a amplitude maxima do sinal detectado para cada amos-
tra, buscando uma correlacdo entre as caracteristicas microestruturais constatadas
nas amostras e seu comportamento magnético com foco na criacdo de um critério

de inspec¢ao microestrutural para este tipo de liga.
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Na Figura 25 é apresentado o envelope RMS do ruido Barkhausen para a
curva de histerese para o aco UNS S32760, com um campo de excitagdo de 50

A/cm e frequéncia de excitacdo de 100 KHz, comparando todas as amostras.

M [V]

0O-00

T T T T U,00 T T T T 1

-45 -35 -25 -15 -ﬁc [A/cmi 15 25 35 45

FIGURA 25 - Envelope do sinal do ruido Barkhausen para todas as amostras.

Com base na Figura acima, € possivel visualizar que as transformacdes mi-
croestruturais impostas pelas diferentes severidades de resfriamento causaram uma
variacdo de até 400% quando comparadas as condi¢bes extremas S1 com S3, es-
tando a aproximadamente 50% do valor da S3 e SO. Na amostra S1, o teor de ferrita
foi demasiado baixo, impossibilitando a formacé&o do envelope do ruido.

Na Figura 26, abaixo, foi feita a comparacdo da média das amplitudes ma-
ximas do ruido Barkhausen detectadas em cada amostra. Como medida de compa-
racao, foi adicionada uma medida de uma amostra padrdo de aco inoxidavel auste-
nitico AISI 304.
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FIGURA 26 - comparativo entre os diferentes tratamentos térmicos de resfriamento e um ago inoxidavel austenitico
AISI 304.

E visivel a reducdo da amplitude do ruido Barkhausen detectado a partir de
cada amostra, mesmo naquela que mais se assemelha com a emitida pela chapa no
estado recebida. Como visto na Figura 25, na amostra S1, ndo foi possivel formar
um envelope RMS com o sinal detectado. Ao compara-la com a amostra do 304, no
grafico da Figura anterior, constatou-se que a amplitude méaxima do sinal se asse-
melha muito com a deste material.

Comparando as medidas magnéticas das amostras com as analises metalo-
gréficas, pode constatar-se que a reducao no teor de ferrita-d foi determinante para
a amplitude do sinal do ruido Barkhausen.

A Figura 27, apresentada abaixo, apresenta uma comparacdo entre 0 méto-
do de quantificacdo de fases por imagem e a amplitude maxima do ruido Barkhau-
sem, onde € possivel constatar uma relacéo satisfatdria entre o teor de ferrita e a

amplitude maxima do ruido Barkhausen.
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FIGURA 27 - andlise comparativa entre os métodos de quantificagédo de fase ferrita-8.
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6 CONCLUSAO

Apoés a analise dos resultados experimentais e cruzamento desses dados

com informacdes da literatura, € possivel tirar as seguintes conclusdes:

. O método de Analise do ruido Barkhausen é viavel como forma de ins-
pecdo microestrutural por ensaios nao destrutivos de componentes de ago AID e
AISD. Visto que as variacfes do ruido sdo grandes o suficiente para que seja possi-
vel a criagdo amostras padrdo de microestrutura que possibilitem a comparacdo com
as pecas produzidas durante o controle de qualidade, uma vez que este método é
indireto, fazendo-se necessario a presenca de uma amostra padrdo para obter-se
informacdes quantitativas quanto a microestrutura. Além da resposta obedecer um
padrdo de variacdo de acordo com a microestrutura, como pode ser constatado ao

comparar-se os resultados do ensaio micromagnético com a analise de imagem.

. A taxa de resfriamento é determinante para a qualidade dos acos ino-
xidaveis duplex e exige uma cuidadosa inspe¢cdo dos componentes fabricados deste
material. Uma vez que variagdes na taxa de resfriamento do material afetam drasti-
camente a proporcao entre os constituintes dessa liga, vindo a afetar seu desempe-
nho em servico. Faz-se jus a necessidade de criacdo e padronizacao de um método
de inspec¢do por ensaios ndo destrutivos que seja rapido e que viabilize a deteccéo
de variacdes na microestrutura de componentes para a inspecao do maximo possi-

vel da producao.

. Nas amostras S2 e S3 ndo foi possivel identificar a precipitacdo de
compostos intermetalicos. A taxa de resfriamento para esses corpos de prova foi
elevada o suficiente para que ndo houvesse tempo para a segregacéo dos elemen-
tos de liga no interior da ferrita, 0 que poderia ocasionar reacdes de precipitacao de
estruturas fragilizantes. Entretanto, todas as amostras apresentaram variacdo no
teor de ferrita presente na estrutura do material, quando comparadas ao material no
estado recebido, dando margem para a investigagdo sobre a presenca de precipita-

dos nao detectados pela difracéo de raios-X.
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7 SUGESTAO PARA TRABALHOS FUTUROS

Com vista na continuidade deste trabalho, € sugerido:

o Estudo mais aprofundado da metalurgia dos agos duplex, buscando o
melhor entendimento da cinética de precipitacdo das fases desta liga e comparar
essas informacdes com o comportamento magnético do material e a influéncia das

variaveis metallrgicas nesse comportamento.

o Aplicagdo de outras trés técnicas micromagnéticas buscando extrair o

maximo de informacao que a estrutura magnética das ligas duplex pode fornecer.

. Buscar uma forma de separar as variaveis microestruturais do estado

de tensdes do material no sinal micromagnético.

. Aplicar a técnica micromagnética em outras ligas e outras condi¢cdes do

material.
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