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RESUMO

Os acos inoxidaveis duplex (AID), em razdo de suas excelentes propriedades relativas a
resisténcia mecanica e a corrosdo, encontram importante aplicacdo no setor industrial,
principalmente em ambientes severamente agressivos. Porém, quando sdo submetidos a
temperaturas superiores a 300°C, esses acos tém sua resisténcia a corrosdo e tenacidade
comprometidas devido a formag&o de fases fragilizantes em sua microestrutura. Dentre essas
fases, destaca-se a o’ que se forma na faixa de temperatura compreendida entre 300 e 550°C e
que ¢ responsavel pela conhecida “fragilizacdo a 475°C”, por apresentar maior cinética de
precipitacdo nesta temperatura. Essa fase se caracteriza por ter tamanho nanométrico e
composic¢do quimica rica em cromo. A precipitacdo de o’ ja foi acompanhada por técnicas ndo
destrutivas baseadas em propriedades magnéticas do AID, como a susceptibilidade magnética
e a permeabilidade magnética. Contudo, neste trabalho buscou-se desenvolver uma técnica de
ensaio ndo destrutivo (END), baseada na interacdo entre densidades de linhas de campo
magnético e material, que seja capaz de acompanhar a fragilizacdo a 475°C em um AID. O
material escolhido para a realizacdo dos testes foi o AID UNS-S31803 envelhecido nas
temperaturas de 390, 425 e 475°C com tempos de envelhecimento de até 100 horas. As medidas
de campo magnético induzido, utilizadas para o acompanhamento da formacgéo da fase o’,
foram capturadas por um sensor de efeito Hall a partir da aplicacdo de um campo magnético
externo considerado ideal. Os resultados mostraram que o parametro magnético estudado foi
sensivel as mudancas ocorridas na microestrutura das amostras envelhecidas, podendo a
presente técnica ser utilizada para o acompanhamento da fragilizacdo em acos inoxidaveis

duplex.

Palavras-Chave: Fragilizacdo a 475°C, campo magnético induzido, aco inoxidavel duplex
(AID), ensaios ndo destrutivos (END).
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ABSTRACT

Duplex stainless steels (DSS) find important application in the industrial sector, especially in
severely aggressive environments due to their excellent mechanical strength and corrosion
properties. However, when subjected to temperatures above 300°C, these steels have their
resistance to corrosion and toughness compromised by the formation of embrittlement phases
in their microstructure. Among these phases the a’ one, which forms in the temperature range
between 300 and 550°C and is responsible for the known "embrittlement at 475°C", due to the
higher precipitation kinetics at this temperature. This phase is characterized by having
nanometric size and chemical composition rich in chromium. The precipitation of o’ has
already been accompanied by non-destructive technigques based on magnetic properties of DSS,
such as magnetic susceptibility and magnetic permeability. However, the aim of this work was
to develop a non-destructive test (NDT), based on the interaction between an external magnetic
field and material, which is able to follow the embrittlement at 475°C in an DSS. The material
chosen for the tests was the DSS UNS-S31803 aged at temperatures of 390, 425 and 475°C
with aging times of up to 100 hours. The induced magnetic field measurements, used to follow
the formation of the o’ phase, were captured by a Hall effect sensor. The results showed that
the magnetic parameter studied was sensitive to the changes occurred in the microstructure of
the aged samples, and the present technique can be used to follow the embrittlement in duplex

stainless steels.

Keywords: embrittlement at 475°C, induced magnetic field, duplex stainless steel (DSS),
nondestructive testing (NDT).
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1 INTRODUCAO

Os acos inoxidaveis duplex (AID) sdo ligas que atualmente competem diretamente
com 0s acos inoxidaveis ferriticos, austeniticos e martensiticos, devido a sua excelente
combinacdo das propriedades relativas a resisténcia mecanica e a corrosao, alem de boa
ductilidade e tenacidade. Os AID sdo amplamente utilizados em sistemas de recirculacdo de
usinas nucleares, assim como em outras aplicacfes industriais onde sdo submetidos a
ambientes severamente agressivos como: industrias de celulose, petroleo e gas.

A exceléncia dos AID em relacdo aos outros tipos de aco € atribuida a sua fina
microestrutura bifasica, de onde resulta a sua denominacdo (DUPLEX), composta por ferrita
(o)) e austenita (y) presentes em proporcdes semelhantes (MUTHUPANDI et al., 2003).
Entretanto, mesmo sendo considerado um material de excelente desempenho para aplicacfes
em ambientes agressivos e em situagdes onde ocorre alta de troca de calor, os AID tém como
desvantagem a tendéncia a fragilizacdo quando expostos a elevadas temperaturas. Durante a
sua permanéncia em temperaturas acima de 300°C, podem ocorrer a formacdo de fases
fragilizantes como alfa linha (a.’), sigma (o) e chi (), bem como precipitados de nitretos de
cromo e carbonetos. A precipitacdo desses compostos na microestrutura do material
prejudica as suas propriedades mecanicas, sobretudo a tenacidade ao impacto e a resisténcia
a corrosdo (VARELA, 2007; PARDAL, 2009; FRANCA NETO, 2011).

Na faixa de temperatura entre 300 e 550°C ocorre a precipitagdo da fase o’, que, por
ser rica em cromo, fragiliza o material e compromete a resisténcia a corrosdo (SILVA et al.,
2001; PARK e KWON, 2002). Este comportamento é conhecido como fragilizacdo a 475°C,
por ser a temperatura de maior cinética de formacao desta fase. O acompanhamento da fase
o’ é importante, pois a sua formagao ¢ espontanea e acumulativa abaixo de 550°C, podendo
comprometer estruturas em servico. Esta fase se caracteriza por ser paramagnética e formada
finamente dispersa dentro da fase ferrita. Deste modo, a sua formagéo além de reduzir o
ferromagnetismo do material, também dificulta 0 movimento das paredes dos dominios
magnéticos.

Os ensaios ndo destrutivos (END) baseados em fendmenos magnéticos sao
considerados uma técnica de analise preditiva e podem ser utilizados para avaliagdo de
defeitos e caracterizagdo do estado microestrutural de materiais ferromagnéticos, pois o seu
comportamento magnético é consideravelmente sensivel as mudangas microestruturais. 1sso

possibilita que qualquer alteragdo na microestrutura do material, seja devido a tratamentos
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térmicos, a influéncia mecénica ou composicdo quimica, possa ser analisada através do
monitoramento de suas propriedades magnéticas, sem causar qualquer tipo de dano
estrutural ou superficial ao material inspecionado (PRAXEDES, 2012).

Vérias técnicas de END fundamentadas em fen6menos eletromagnéticos vém sendo
utilizadas para o acompanhamento da formag&o de fases fragilizantes na microestrutura de
materiais ferromagnéticos. Dentre as quais, destacam-se as baseadas no ruido magnético de
Barkhausen (RMB), em correntes parasitas, susceptibilidade magnética e permeabilidade
magnética, sendo as duas Ultimas empregadas para estudo da fragilizacdo a 475°C dos agos
inoxidaveis duplex.

Lo e Lai (2010), ao estudarem a mudanca da susceptibilidade magnética em corrente
alternada (CA) do aco inoxidavel duplex durante a decomposicédo da ferrita, concluiram que
a susceptibilidade magnética do aco diminui gradualmente com o progresso da
decomposic¢do. A diminuicdo desse parametro magnético foi atribuida a dois fatores: (1) a
decomposicdo da ferrita original (ferromagnética) em ferrita rica em ferro (ferromagnética)
e em ferrita rica em cromo (paramagnética) conduz a uma diminuicdo do ferromagnetismo
global do aco inoxidavel duplex, e (2) a precipitacdo da ferrita rica em Cr dificulta a
movimentacdo das paredes de dominios magnéticos. Portanto, por ser sensivel as mudangas
microestruturais, a susceptibilidade magnética pode ser utilizada como parametro em técnica
de ensaio ndo destrutivo para acompanhar a formacdo de fases fragilizantes em acos
inoxidaveis duplex.

A técnica de ensaio baseada na permeabilidade magnética segue 0 mesmo principio
da susceptibilidade magnética, ou seja, de que a presenca de precipitados na fase ferritica
dificulta a movimentacdo e rotacdo dos dominios magnéticos, mudando dessa forma as
caracteristica magnéticas do aco (LO e LAI, 2010). Neste sentido, a precipitacdo da fase o’
na matriz ferritica exige que seja aplicado um campo externo maior para deslocar as paredes
dos dominios magnéticos, causando dessa forma uma reducéo da permeabilidade magnética.
Logo, o estudo da formacdo de fases fragilizantes em materiais ferromagnéticos pode ser
realizado através da medicdo da permeabilidade magnética desses materiais (PARDAL,
2009; NORMANDO et al., 2010; SILVA et al., 2016).

Neste contexto, o presente trabalho se prople a estudar a fragilizacdo a 475°C,
baseado na interacao entre densidade de linhas de campo magnético e material, na regido de
reversibilidade dos dominios magnéticos. Para a realizacdo deste estudo, foi escolhido como

material o aco inoxidavel duplex UNS-S31803 tratado termicamente nas temperaturas de
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390, 425 e 475°C. Para temperaturas abaixo de 550°C ocorre a formagdo de uma Unica fase
fragilizante em sua microestrutura, significando que qualquer variagcdo observada no sinal
do campo magnético resultante dessa interacdo, que se medira atraves de um sensor de efeito

Hall, sera devido a precipitacao desta fase.

1.1 OBJETIVOS

Abaixo estdo relacionados os principais objetivos que orientam este trabalho:

1.1.1 Objetivo geral

Desenvolver uma técnica de ensaio ndo destrutivo, baseada na interagdo entre
densidade de linhas de campo magnético e material, que seja capaz de acompanhar a

fragilizacdo a 475°C em um aco inoxidavel duplex.

1.1.2 Objetivos especificos

i.  Estudar o efeito da geometria da amostra na interagdo entre densidade de linhas de
campo e material.
ii.  Determinar o campo ideal a ser aplicado para acompanhamento da fragilizacédo
devido a fase o’.
iii.  Acompanhar a formacao da fase fragilizante o’ em um aco inoxidavel duplex.

iv.  Documentar os resultados em publicacdes de artigos.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 FERROMAGNETISMO E PROCESSO DE MAGNETIZACAO

Os materiais ferromagnéticos possuem, mesmo na auséncia de um campo magnético
externo, momentos magnéticos permanentes. Estes resultam principalmente dos momentos
magnéticos atbmicos devidos aos spins dos elétrons desemparelhados, sendo pequena a
contribuicdo dos momentos magnéeticos orbitais. Nestes materiais existe uma interacao entre
0s momentos magneticos resultantes dos spins globais de atomos adjacentes, que faz com
gue os momentos se alinhem uns com os outros, mesmo sem a influéncia de um campo
magnético externo. Este alinhamento mutuo de spins persiste ao longo de regides
relativamente grandes do cristal, chamadas dominios magnéticos (FARIAS, 2005;
PRAXEDES, 2012).

Os dominios magnéticos sdo estruturas microscopicas que agrupam um conjunto de
momentos magnéticos 0s quais estdo orientados segundo uma mesma direcdo de
magnetizacdo espontanea ou de facil magnetizacdo (GRIJALBA, 2010; MORGAN, 2013).

Geralmente, para uma amostra policristalina cada gréo pode consistir em mais de um
unico dominio. Assim, em um material com dimensdes macroscopicas, existird um grande
nimero de dominios, e todos poderdo ter diferentes orientaces de magnetizacao
(CALLISTER, 2009).

Os dominios magnéticos sao separados por zonas de transi¢cdo denominadas paredes
de dominios que, segundo Cullity (2009), séo interfaces entre regifes na qual a magnetizacéo
espontanea tem direcdes diferentes.

Na Figura 1 é mostrada a distribuicdo dos dominios magnéticos em um material

ferromagnético, onde as setas representam 0s momentos magnéticos.

Figura 1 - Desenho esquemético de dominios magnéticos.

2
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Fonte: Grijalba, 2010.
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As paredes dos dominios podem ser classificadas como paredes de 180°, quando 0s
momentos magnéticos em cada lado da parede apresentam dire¢fes de magnetizacao
opostas, e paredes de 90°, quando a defasagem entre os dominios adjacentes for de 90°
(CULLITY, 2009). A Figura 2 mostra a estrutura de uma parede de dominio de 180°.

Figura 2 - Estrutura de parede de dominio de 180°.

Eino de faci
magnetizagdo

& = espessura da parede

Fonte: Adaptado de Cullity, 2009.

Em um material ferromagnético desmagnetizado, sem a influéncia de campos
magnéticos externos, os dominios magnéticos se encontram distribuidos de maneira
aleatOria e a magnetizacdo resultante do material é praticamente nula (JILES, 1994), como
pode ser visto na Figura 3 (a). Conforme mostra a Figura 3 (b), quando os dominios
magnéticos sdo colocados sob a influéncia de um campo magnético externo, 0s momentos
magnéticos no interior dos dominios sofrem uma rotagdo continua alinhando-se em uma
direcdo proxima a direcdo do campo magnético aplicado. Os dominios que estdo melhor
alinhados com a direcdo do campo externo tendem a se expandir em todas suas diregoes,
deslocando suas paredes e eliminando os dominios adjacentes (GRIJALBA, 2010), como

ilustra a Figura 3 (c).
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Figura 3 - (a) Auséncia de campo magnético; (b) Presenca de um fraco campo magnético; (c) Presenca
de um forte campo magnético.
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Fonte: Farias, 2005.

O comportamento de um material ferromagnético sob a influéncia de um campo
magnético externo pode ser representado pela curva de magnetizacao caracteristica, que se
obtém plotando os valores da inducdo magnética (B) em funcdo da intensidade de campo
magnético aplicado (H). A Figura 4 mostra a curva de magnetizacdo caracteristica de um
material ferromagnético, a qual descreve o processo de magnetizacdo desde uma inducao
magnética zero até a saturacdo (Bs), que estd associada a uma magnetizacdo de saturagdo
(Ms).

Durante o processo de magnetizacdo de um material ferromagnético, a relacao entre
a inducdo magnética e o campo magnético externo aplicado é ndo linear, como se observa
na Figura 4. As paredes de dominios se deslocam como consequéncia do crescimento dos
dominios orientados de forma favoravel ao campo externo aplicado. Dessa maneira, estes
dominios crescem enquanto os outros, com direcdes de magnetizacdo ndo favoraveis, sdo
aniquilados. Posteriormente, os dominios giram para se alinhar com a direcdo do campo
externo e quando chegam a parte final da curva os poucos dominios restantes sdo destruidos
e 0 material se converte em nico dominio, que gira até alcancar um alinhamento total com

a direcdo do campo magnético aplicado (MORGAN, 2013).

21



Figura 4 - Curva de magnetizacéo caracteristica de um material ferromagnético.
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Fonte: Adaptado de Callister, 2009.

Em seus estudos Jiles (1994) relacionou o processo de magnetizagdo com a
movimentacdo dos dominios magnéticos e dividiu a curva de magnetizacdo em quatro
regides, conforme é mostrado na Figura 5. Nela observa-se, na regido I, na auséncia de
campo magnético, uma configuracdo dos dominios do material desmagnetizado, no qual os
momentos magnéticos encontram-se distribuidos de forma aleatoria. Nesta regido a
magnetizacdo do material é reversivel com a retirada do campo magnético externo e o
aumento no valor do campo aplicado ocasiona o deslocamento das paredes dos dominios a
partir de suas posi¢oes iniciais.

Na regido 11, os dominios alinhados na dire¢do do campo magnético sdo favorecidos
energeticamente e comegcam a crescer, enquanto que os dominios alinhados na direcdo
contraria ao campo se contraem, diminuindo de tamanho e alguns desaparecendo. 1sso
provoca o deslocamento das paredes dos dominios de forma irreversivel e causa no material
um magnetismo residual.

Na regido III, no “joelho” da curva, acontece uma rotacéo de dominios. Ou seja, nesta
regido os momentos magnéticos dos dominios alinhados desfavoravelmente vencem a

energia de anisotropia e rotacionam de forma repentina e de maneira irreversivel, desde sua
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direcdo original de magnetizacdo até o eixo de facil magnetizacdo, que esteja proximo a
direcdo do campo magnético aplicado.

Na regido 1V, aplicando-se um campo magnético préximo da saturacdo, acontece
uma rotacdo em direcdo ao campo aplicado. Nesta regido, todos 0s momentos magnéticos

alinham-se na direcdo do campo externo que esta sendo aplicado.

Figura 5 - Relacdo dos dominios magnéticos com o processo de magnetizacao.
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Fonte: Adaptado de Callister, 20009.

A magnetizacdo é um resultado da movimentacéo de paredes de dominio e da rotacao
de dominios. A movimentacdo de paredes de dominios é o principal processo até o que se
denomina “joelho” da curva de magnetizagdo. A partir dai até a saturagdo, a rotacdo de
dominios predomina (CULLITY, 2009). Na Figura 6 sdo mostrados os processos de
magnetizacéo.
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Figura 6 - Processos de magnetizagao.
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Fonte: Cullity, 2009.

2.2 ENSAIOS ELETROMAGNETICOS PARA CARACTERIZACAO DE
MATERIAIS

As propriedades eletromagnéticas s&o utilizadas com frequéncia como medidas em
ensaios ndo destrutivos para verificar o comportamento ou examinar falhas de materiais
(ZHANG et al., 2009). No que se refere aos materiais ferromagnéticos, entre eles os acos
inoxidaveis, a descoberta de novas técnicas ndo destrutivas ou o aprimoramento de técnicas
ja existentes, podem ser usadas na caracterizacdo de microestruturas e deteccdo de fases
fragilizantes nesses materiais (PARDAL, 2009). Dentre estas técnicas, destacam-se o ruido
magnético de Barkhausen, corrente parasitas, medidas de susceptibilidade magnética e de

permeabilidade magnética.

2.2.1 O ruido magnético de Barkhausen

Em 1919, o fisico alem&o Heinrich Barkhausen descobriu, experimentalmente, que,
durante a magnetizacdo de uma barra de ferro através da aproximacdo de um ima
permanente, pulsos de tensdo elétrica de curta duragdo eram induzidos em uma bobina
enrolada em volta da barra, como mostram as Figuras 7 (a) e (b). Tais pulsos foram
percebidos devido ao ruido no alto-falante ligado aos terminais da bobina. Esse efeito
magnético, caracterizado por mudancas descontinuas na indugdo magnética no interior de

um material ferromagnético que foi submetido a um campo magnético variavel, conforme
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se ilustra na Figura 7 (c), ficou conhecido como ruido magnético de Barkhausen
(GRIJALBA, 2010; PRAXEDES, 2012; MORGAN, 2013).

Figura 7 - (a) Experimento original; (b) Pulsos de tensao elétrica; (c) Processo de indugéo descontinuo.
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Fonte: Adaptado de Cullity, 2009.

Durante a magnetizagdo de um material ferromagnético as paredes de dominios
magnéticos encontram obstaculos enquanto se deslocam, sendo necessario inserir energia,
através do aumento do campo magnético aplicado, para que esses obstaculos, conhecidos
como pontos de ancoragem, sejam ultrapassados (GRIJALBA, 2010; MORGAN, 2013).
Quando o campo magnético aplicado for suficiente para que os pontos de ancoragem sejam
ultrapassados pelas paredes de dominios, estas retomam rapidamente o seu movimento até
ficarem ancoradas no préximo obstaculo. Entdo, 0 movimento de uma parede de dominio
ndo é suave como em um cristal perfeito, e sim aos saltos, pois elas ficam aprisionadas por
um instante e depois se movem em solavancos (FARIAS, 2005; GRIJALBA, 2010;
PRAXEDES, 2012). O deslocamento em forma de saltos das paredes de dominio de

obstaculo em obstaculo, provoca mudangas descontinuas na indugdo magnética do material,
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ocasionando o ruido magnético de Barkhausen (GRIJALBA, 2010; MORGAN, 2013). Esse
movimento descontinuo das paredes de dominio é irreversivel, jA que ao se retirar a
magnetizacdo os dominios magnéticos ndo conseguem retornar a sua configuracao original
(FARIAS, 2005; PRAXEDES, 2012; MORGAN, 2013).

Grande parte do ruido magnético de Barkhausen (RMB) ¢é produzido pelo movimento
irreversivel das paredes de dominio de 180°, e ocorrem na regido de maior inclinagdo da
curva de magnetizacdo (PRAXEDES, 2012). No avanco do processo de magnetizagéo,
outros fatores comecam a contribuir, incluindo o movimento das paredes de 90°, a
aniquilacdo de paredes e a rotacdo de dominios. Assim que 0 processo se aproxima da
saturacdo magnética, o0 movimento de paredes desaparece (GRIJABA, 2010; FARIAS,
2005). A Figura 8 mostra a evolucdo do RMB durante um ciclo de histerese, onde nota-se
gue o maximo RMB ocorre proximo ao campo coercitivo, exatamente quando a inducao

magnética no material € igual a zero.

Figura 8 - RMB e curva de histerese associada. Medic¢do realizada num ago SAE 4140.
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Fonte: Grijalba, 2010.

Normando et al. (2010) utilizaram a técnica do RMB em conjunto com outras
técnicas como correntes parasitas e ultrasson para a deteccao de fases fragilizantes em acos
inoxidaveis duplex.

Para Cavalcante (2013), o RMB pode ser utilizado para analisar variagdes na dureza,
alteracdo microestrutural, controle de qualidade em tratamentos de superficies, em processos

de usinagem e conformacao mecénica, textura e anisotropia e vida residual de fadiga.
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2.2.2 Correntes parasitas

A técnica de ensaio por correntes parasitas tem como principio basico a inducéo
magnética. De acordo com esse principio, a aplicacdo de um campo magnético (H) sobre um
material ferromagnético provoca a sua magnetizacdo e linhas de campo magnético
atravessam este material, gerando a chamada inducdo magnética (B), que matematicamente
¢ definida como a quantidade de linhas de campo por unidade de area que atravessam o
material (CULLITY, 2009). Esta técnica € bastante Util na deteccdo de descontinuidades,
na verificagcdo de espessura de camadas, condutibilidade elétrica e permeabilidade magnética
(PEREIRA, 2007).

Essa técnica de ensaio ndo destrutivo é caracterizada pela excitacdo de uma bobina
através de uma corrente alternada (CA) capaz de produzir um campo magnético em volta
das espiras dessa bobina, chamado de campo primério, representado na Figura 9 (a), que a
ser colocado em contato com a superficie do material que se pretende analisar, induz nesta
superficie um fluxo de correntes, de baixa intensidade, denominadas parasitas, também
conhecidas como correntes de Foucault, como ilustra a Figura 9 (b). Por conseguinte, essas
correntes induzem no material um segundo campo magnético, de baixa intensidade e oposto
ao campo primério, chamado de campo secundario, conforme mostra a Figura 9 (c)
(FORMIGONI, 2012).

Figura 9 - (a) Campo magnético primario; (b) Correntes parasitas; (¢) Campo magnético secundario.
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Fonte: Olympus (2016).
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Durante o tempo que a superficie do material inspecionado estiver homogénea e sem
a presenca de descontinuidades ou imperfeicdes, 0s campos magnéticos primario e
secundario estardo em equilibrio, representando um campo magnético resultante balanceado
ou nulo. No entanto, a presenca de descontinuidades ou imperfeicdes no material, seja uma
trinca, uma porosidade, uma deformagdo ou uma mudanga microestrutural, provoca
alteracfes no fluxo de correntes parasitas, causando o desequilibrio do campo magnético
secundario em relacdo ao primario e, consequentemente, provocando alteragdes no campo
magnético resultante (FORMIGONI, 2012). Essas alteracdes podem ser observadas por
meio de sensores ou através da medi¢do da impedancia da bobina, que varia em funcéo da
alteracdo do campo magnético resultante (LEITE, 2014).

Normando et al. (2010), considerando este método sensivel as mudancas na
microestrutura e nas propriedades eletromagnéticas dos materiais, utilizaram esta técnica
para acompanhamento da formagdo da fase o em um ago inoxidavel duplex UNS-S31803
envelhecido termicamente nas temperaturas de 800 e 900°C, tendo verificado que com o
aumento do tempo de envelhecimento, a impedancia da bobina tende a cair devido a variacdo
do campo magnético resultante. A Figura 10 mostra o comportamento da variacdo da
impedancia com o tempo de envelhecimento do aco UNS-S31803 nas temperaturas de 800
e 900°C.

Figura 10 - Impedancia versus as condi¢fes de tratamento térmico.
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Da anélise da Figura 10 observa-se que a reducéo discreta dos valores de impedancia
da bobina verificadas nos 15 minutos iniciais ndo foi associada a precipitacdo da fase o,
podendo ser relacionada a formagdo de fase y2 (austenita secundaria). Também é possivel
observar na Figura 10 uma diminuicdo consideravel na impedancia apés 15 minutos de
tratamento, em ambas as amostras tratadas a 800 e 900°C, certamente devido a precipitacéo

de fase o.

2.2.3 Medidas de susceptibilidade magnética

A susceptibilidade magnética (ym) representa a capacidade de um material
permanecer magnetizado sob a agdo de um campo magnético externo. Matematicamente, ym
é definida como sendo o quociente entre a magnetizacdo (M) e a intensidade de campo
magnético aplicado (H) (CULLITY, 2009). A magnetizacdo (M) é uma propriedade do
material que depende dos momentos magnéticos individuais de ions, &tomos e moléculas e
de como eles interagem (PRAXEDES, 2012).

Segundo Lo e Lai (2010), a susceptibilidade magnética € sensivel as alteracfes
microestruturais ocorridas em materias ferromagnéticos, podendo ser utilizada como
parametro de medida em técnica de ensaio ndo destrutivo para acompanhamento da
precipitacdo de fases fragilizantes nesses materiais.

Lo e Lai (2010) utilizaram amostras de aco inoxidavel duplex envelhecidos nas
temperaturas de 350, 450, 475 e 550°C, com tempos de até 10.000 horas, para estudar o
processo de decomposicao da ferrita através de medidas da susceptibilidade magnética em
corrente alternada (CA) desse aco. Através dos resultados obtidos os pesquisadores
comprovaram que as medidas de susceptibilidade magnética foram sensiveis as mudancas
microestruturais ocorridas durante a decomposi¢cdo da ferrita, conforme é mostrado na

Figura 11.
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Figura 11 - Grafico de susceptibilidade magnética em relacédo ao tempo de envelhecimento.
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Fonte: Lo e Lai, 2010.

A Figura 11 mostra que as curvas de susceptibilidade magnética contra o tempo de
envelhecimento, nas diferentes temperaturas, caem consideravelmente no inicio e depois se
estabilizam, com excecdo da curva de 350°C que quase nao se altera, pois nesta temperatura
a decomposicdo é praticamente inexistente (LO e LAI, 2010). Os valores de estado
estacionario para as curvas de 450 e 550°C sdo mais elevados do que o da curva
correspondente a 475°C. Isto é porque a decomposicdo da ferrita ocorre mais rapidamente
na temperatura de 475°C (LO e LAI, 2010).

No estudo da susceptibilidade magnética, no intervalo de temperatura de 400 a
600°C, observou-se que a susceptibilidade magnética diminui devido a precipitacdo da fase
o’ (LO et al., 2007).

A reducdo dos valores de susceptibilidade magnética durante o processo de
decomposicgéo da ferrita pode ser explicada pelo aumento dos precipitados da fase a’, rica
em cromo e paramagnética, que tanto dificulta a movimentacdo das paredes de dominios
magnéticos como também aumenta a fracdo volumetrica ndo magnetica do material (LO et
al., 2007; LO e LAI, 2010).
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2.2.4 Medida da permeabilidade magnética na regido de reversibilidade
magnética

Cullity (2009) define, matematicamente, a permeabilidade magnética (i) de um
material como sendo a razdo entre a inducdo magnética (B) e a intensidade de campo
magnético aplicado (H). Landgraf (2001) afirma que p é a capacidade de um material
amplificar um campo magnético externo. Segundo Callister (2009), através deste pardmetro
é possivel medir o quanto um material pode ser magnetizado, ou a facilidade com que um
campo magnético pode ser induzido na presenca de um campo magnético externo.

Para a regido de reversibilidade dos dominios magnéticos, onde ha linearidade da
curva de magnetizagéo, os valores de p sdo constantes e comumente se encontram tabelados.
Entretanto, varios fatores podem alterar os valores da permeabilidade nesta regido, tais
como: composi¢do quimica, mudangas microestruturais, tamanho e orientacdo dos graos
(LEITE, 2014).

A precipitacdo da fase o’ em materiais ferromagnéticos inibe a movimentacdo dos
dominios magnéticos, quando um campo magnético externo é aplicado, reduzindo a
permeabilidade magnética desses materiais (PARDAL, 2009). A reducdo da fracdo
volumétrica de um material magnético e o aumento da fracdo volumétrica de um material
ndo magnético, diminui a capacidade de magnetizacdo dos materiais ferromagnéticos
(TAVARES et al., 2000). Baseado nisto, varios estudos foram realizados objetivando
acompanhar a formacéao de fases fragilizantes, como c e o’, em materiais ferromagnéticos
através da observacdo da permeabilidade magnética desses materiais (PARDAL, 2009;
NORMANDO et al., 2010; FRANCA NETO, 2011; FIALHO, 2015; SILVA et al., 2016).

Silva et al. (2016) desenvolveram uma técnica nao destrutiva baseada na
determinacdo da permeabilidade magnética, utilizando sensores de efeito Hall, para estudar
as variacdes microestruturais ocorridas devido a decomposicao da fase ferritica em um ago
inoxidavel duplex. Para tal estudo, foram utilizadas amostras do AID UNS-S31803 tratadas
termicamente nas temperaturas de 425 e 475°C, para tempos de tratamento de até 200 horas,
com a finalidade de monitorar a formacao da fase o’ na microestrutura desse material. Os
resultados obtidos confirmaram que a permeabilidade magnética pode ser utilizada para
controlar a formacéo da fase fragilizante o> num ago inoxidavel duplex. A variacdo das
medidas de permeabilidade magnética e dureza com o tempo de envelhecimento, na

temperatura de 475°C, € ilustrada na Figura 12.
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Figura 12 - Variacao das medidas de permeabilidade magnética e dureza em um AID, na temperatura

de 475°C.
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Fonte: Adaptado de Silva et al., 2016.

Analisando-se a Figura 12, verifica-se que a dureza aumenta e a permeabilidade
magnética diminui ao longo do tempo de envelhecimento. 1sso ocorre devido ao avango da
precipitacdo da fase o’ com o tempo de envelhecimento, a qual tem dimensdes nanometricas
e, por conseguinte, dificulta a mobilidade das discordancias bem como o movimento das
paredes de dominios magnéticos, causando o endurecimento mecénico e reduzindo a
permeabilidade magnética do material (PARDAL, 2009; SILVA et al., 2016).

Fialho (2015) ao investigar a precipitacdo da fase c em amostras de aco inoxidavel
duplex, do tipo UNS-S31803, envelhecidas nas temperaturas de 800 e 900°C, com tempos
de envelhecimento de 15, 60 e 120 minutos, através de medidas de permeabilidade
magnética, utilizando sensores de efeito Hall, verificou que a permeabilidade magnética caiu
com o tempo de envelhecimento e com o0 avango da precipitagdo da fase ndo magnética o,
reduzindo dessa forma a capacidade de magnetizacdo do material, conforme é mostrado na

Figura 13.



Figura 13 - Variacao da permeabilidade magnética com a fracdo volumétrica de fase ¢ para o AID
UNS-S31803 envelhecido a 900°C.
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2.3 O ACO INOXIDAVEL DUPLEX

Os acos inoxidaveis duplex (AID) sdo atualmente considerados materiais especiais
em razdo de suas excelentes caracteristicas fisicas, como elevada resisténcia mecénica e a
corrosao. Esta combinacgdo favoravel de suas propriedades faz com que esses acos sejam
considerados superiores em relacdo aos outros tipos de agos, como 0s austeniticos e
ferriticos, e, por isso, sdo amplamente utilizados em setores de grande responsabilidade,
como, por exemplo, em estruturas de componentes criticos de usinas nucleares, industrias
quimicas e de fertilizantes, plantas de dessalinizacdo, setores de 6leo e gas, petroquimico,
industrias de papel e celulose, transporte e em outras aplicacbes em engenharia de um modo
geral, quando sdo expostos a ambientes severamente agressivos (MATHEW et al., 1999;
IACOVIELLO etal., 2005; TAVARES et al., 2005; ESCRIBA et al., 2009).

Os acos inoxidaveis duplex existem h& mais de 80 anos e sdo ligas bifésicas,
formadas a partir do sistema ternario Fe-Cr-Ni, cuja microestrutura se compde de
aproximadamente 50% de ilhas de austenita (y) de estrutura cristalina cubica de face centrada
(CFC) e em uma matriz ferritica (o) de estrutura cristalina cubica de corpo centrada (CCC),
responsavel também por outra fragdo proxima de 50% (GUNN, 2003; PARDAL, 2009). A

ferrita € uma fase ferromagnética, enquanto que a austenita é paramagnética (SILVA et al.,
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2001). Esses acos sdo obtidos por trabalho mecénico ou fundicdo, nos quais, as proporcoes
mencionadas acima e desejadas na microestrutura, sao obtidas pelos fabricantes através do
controle simultaneo da composicdo quimica e da temperatura de solubilizacdo do material
(GUNN, 2003; IMOA, 2009).

A Figura 14 mostra a microestrutura tipica de um aco inoxidavel duplex, sendo a fase

ferritica a parte de tonalidade mais escura e a fase austenitica de tonalidade mais clara.

Figura 14 - Microestrutura tipica de um AID.
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A presenca da fase ferritica confere um aumento consideravel do limite de resisténcia
mecanica e da resisténcia a corrosdo sob tensdo nestes acos, quando comparados com 0s
acos inoxidaveis austeniticos (PARDAL, 2009).

Segundo Baeslack e Lippold (1988), se a proporcdo de austenita aumenta, a
resisténcia a corrosdo sob tensdo e a resisténcia mecénica diminuem. No entanto, se a
proporcéo de ferrita aumenta, diminui a tenacidade a fratura do material.

Para fins de producdo comercial atualmente, a composicdo da liga tende a um
percentual um pouco maior para a austenita, por favorecer as caracteristicas de trabalho
mecanico e tenacidade do material (IMOA, 2009), onde isto é obtido por tratamento de
solubilizacdo, a temperatura menor que 1300°C, com resfriamento répido (NOVIKOV,
1994).

A resisténcia mecanica dos AID é superior a dos acos inoxidaveis ferriticos (AIF) e
auteniticos (AIlA), isso se deve principalmente ao efeito de refino de grédo obtido pela

estrutura bifasica e ao endurecimento por solucéo solida produzido particularmente pelo
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nitrogénio. Além disso, apresentam boa ductilidade e tenacidade em relacdo aos agos
carbonos ou AIF, porém, estas propriedades sdo inferiores as dos AIA (PARDAL, 2009).

2.4 TRANSFORMACOES DE FASES NOS ACOS INOXIDAVEIS
DUPLEX

Os acos inoxidaveis duplex sdo susceptiveis a transformacdes de fases quando sdo
submetidos a tratamentos térmicos, processo de soldagem, trabalho a quente e até mesmo
quando colocados em servigo a elevadas temperaturas. Dentre as fases que podem aparecer,
as fases fragilizantes sdo as que afetam as suas propriedades mecénicas e a resisténcia a
corrosdo. Estas fases, que se formam numa faixa de temperatura entre 300 e 1000°C, se
precipitam em razdo da alta concentracdo de elementos de ligas, como cromo e molibdénio,
e também devido a presenca de uma matriz ferritica com taxa de difusdo de
aproximadamente 100 vezes mais rapida do que na austenita (TAVARES et al., 2000;
MAGNABOSCO, 2001; GUNN, 2003; LIPPOLDI e KOTECKI, 2005).

Para apresentacdo das fases presentes nos AID € usual a utilizacdo dos diagrama
tempo-temperatura-precipitacdo (TTP). A Figura 15 mostra o diagrama TTP especifico do
aco SAF 2205, enfatizando as faixas de temperaturas para a precipitacdo de diversas fases
fragilizantes. Dentre estas fases, destacam-se: sigma (o), chi (y) e alfa linha (a”) bem como

também o nitreto de cromo (Cr2N).

Figura 15 - Diagrama TTP especifico do AID SAF 2205.
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A Figura 15 mostra duas regides distintas de formacdes de fases: uma abaixo de
550°C que apresenta a precipitacdo apenas da fase a’, e outra acima de 550°C onde temos a
formacédo das fases o, y e CroN. A regido de interesse do presente trabalho é a primeira
regiéo.

Em temperaturas compreendidas entre 300 e 550°C a matriz ferritica pode se
decompor em duas outras fases, uma fase a rica em ferro e outra fase o’ rica em cromo, com
um parédmetro de rede similar ao parametro de rede da fase da matriz ferritica. Neste
processo, a fase fragilizante formada € a a’, cuja etapa mais critica se da na temperatura de
475°C, onde ocorre uma cinética de precipitacdo mais acelerada, por essa razdo recebe a
denominagdo de “fragilizagdo a 475°C” (SOLOMON e LEVINSON, 1978; GUNN, 2003).

2.5 ALFA LINHA (a’) E FRAGILIZACAO A 475°C

Diversos trabalhos realizados com o propésito de estudar o fenémeno da fragilizacdo
a 475°C, atestam que o principal mecanismo responsavel pela formagéo da fase o’ nos agos
inoxidaveis duplex é a decomposicdo da ferrita (SILVA et al., 2001; WENG et al., 2004,
HATTESTRAND et al., 2009; SILVA et al., 2009; ALBUQUERQUE et al., 2010; LO e
LAI, 2010; SILVA et al., 2016). Este mecanismo consiste ha decomposicado espontanea da
matriz de ferrita devido as flutuacbes de composicao, formando regides ricas e pobres em
cromo, que origina a fase o’ nas regides ricas. Ao longo do tempo, esta fase coerente com a
matriz perde a coeréncia (SILVA et al., 2001; HATTESTRAND et al., 2009; SILVA et al.,
2009; ALBUQUERQUE et al., 2010; LO e LA, 2010; SILVA et al., 2016).

O aco inoxidavel duplex quando exposto a temperaturas superiores a 300°C perde
tenacidade e resisténcia a corrosao devido a fina precipitacdo de uma fase rica em Cr, a fase
a’ que produz regides de Cr-empobrecido em nanoescala (SILVA et al., 2009).

A precipitagdo de particulas finamente dispersas da fase o’ na matriz ferrita causa o
aumento da resisténcia a tracdo e dureza, diminuindo a ductilidade, a tenacidade e a
resisténcia a corrosdo dos acos inoxidaveis duplex (SOLOMON e DEVINE, 1983; PARK e
KWON, 2002).

Os precipitados da fase o’ sdo muito pequenos, em torno de 15 a 30 nm de diametro
em uma liga de Fe contendo 27% de Cr envelhecida a 480°C por 10.000 a 34.000 horas
(SOUZA, 2004). Estes precipitados, ricos em cromo e com dimensdes nanometricas,

restringem a mobilidade das discordancias e produzem microcavidades muito proximas na
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matriz ferritica. No entanto, a resisténcia a corrosao nesses locais diminui significativamente
em razdo da existéncia de locais, em volta desses precipitados, empobrecidos em cromo
(PARK e KWON, 2002; SILVA et al., 2009). A Figura 16 mostra a imagem das particulas
nanométricas dos precipitados de o’ obtida por microscopia eletrénica de transmissao
(PARDAL, 2009).

Figura 16 — Particulas dos precipitados de a’ em um AID.

Fonte: Pardal, 2009.

O mecanismo da decomposicéo da ferrita foi estudado em agos inoxidaveis duplex
envelhecidos nas temperaturas de 425 e 475°C para tempos de até 200 horas com base em
medicdes de velocidade sonica utilizando um equipamento de ultrassom industrial
(ALBUQUERQUE et al., 2010). Esta técnica mostrou-se promissora para detectar 0s
precipitados da fase o’, que tem dimensdes nanométricas.

Na Figura 17, pode-se observar os efeitos da fragilizagcdo a 475°C, na dureza e
tenacidade, que € a capacidade de absorcdo de energia de impacto, do aco UNS-S31803.
Percebe-se que com apenas 100 horas de envelhecimento o material j& apresenta um
significativo aumento da dureza e reducdo de cerca de 50% da tenacidade decorrentes da

formacé&o da fase o’.
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Figura 17 - Dureza Brinnell (HB) e tenacidade ao impacto em funcéo do tempo de envelhecimento a
475°C para o AID UNS-S31803.
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Ainda com relacdo a tenacidade, Tavares et al. (2005) realizaram ensaios de impacto
Charpy em amostras de tamanho reduzido do AID UNS-S31803, tratadas termicamente nas
temperaturas de 350, 400, 475 e 550°C, para diferentes tempos de envelhecimento, tendo
observado que, além dos envelhecimentos a 475°C, os envelhecimentos a 400 e 550°C
também provocam uma significativa perda da tenacidade nas primeiras 100 horas de

tratamento, como mostra a Figura 18.

Figura 18 - Tenacidade ao impacto em funcéo do tempo de envelhecimento para o AID UNS-S31803.
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Franca Neto (2011) utilizou a técnica de Difracdo de Raios X (DRX) em amostras do
AID UNS-S31803 envelhecidas nas temperaturas de 390, 425 e 475°C, com tempos de
envelhecimento de até 100 horas, para identificar as fases presentes durante o processo de
decomposicdo da ferrita. Vale ressaltar que essas amostras sdo as mesmas utilizadas neste
trabalho.

As Figuras 19 (a), (b) e (c) mostram os difratogramas das amostras de AID
envelhecidas por 100 horas, nas trés condicdes de tratamento térmico. A andlise dos
resultados desses difratogramas néo evidenciaram, em nenhum deles, a presenca de qualquer
outra fase além das fases o e y verificadas na condicdo inicial e nem tdo pouco a dos
precipitados da fase o’ devido ao seu pequeno tamanho e a sua semelhanca estrutural com a
matriz ferritica (FRANCA NETO, 2011).

Figura 19 - Difratogramas das amostras de AID envelhecidas por 100 horas, nas temperaturas de (a)
390, (b) 425 ¢ (c) 475°C.
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A precipitacdo da fase o’ pode ser detectada pela analise do pico (200) da fase a, que
resulta de uma incidéncia perpendicular aos precipitados, refletindo numa maior precisdo na
deteccdo dos precipitados da fase fragilizante. De acordo com Silva et al. (2016), o pico
(200) da fase a sofre variacOes de geometria em razdo da formacédo da fase a’, que possui
composigdo quimica proxima da matriz ferritica. Contudo, a partir da analise dos parametros

de intensidade, posicdo e largura do pico (200) da fase o, foi possivel identificar a
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precipitacdo da fase o’ nas amostras envelhecidas. As Figuras 20 (a), (b) e (c) mostram o0s
difratogramas sobrepostos do pico (200) para as diferentes condi¢fes de envelhecimento

estudadas, onde o angulo de varredura 26 variou de 62 a 66°.

Figura 20 - Difratogramas sobrepostos das amostras de AID no pico (200) da fase o para diferentes
tempos de envelhecimento, nas temperaturas de (a) 390, (b) 425 e (c) 475°C.
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Da analise das Figuras 20 (a), (b) e (c), observou-se 0 aumento da intensidade do
pico (200) nas temperaturas de 425 e 475°C, em relagdo a de 390°C. Os deslocamentos da
posicdo do pico, marcada com a linha tracejada, estdo relacionados a flutuacbes de
composicgdo devido ao mecanismo de formacéo da fase o’ (FRANCA NETO, 2011).

As variacOes de geometria ocorridas no pico (200), decorrentes da precipitacdo da
fase o’, foram melhor observadas através da analise das curvas de largura a meia altura
(LMA) do pico (200) da fase a, pois a precipitacdo da fase fragilizante resulta no
alargamento desse pico. As Figuras 21 (a), (b) e (c) mostram as curvas de LMA em funcéo
do tempo de envelhecimento, nas trés condi¢cdes de tratamento térmico.

Analisando a Figura 21 (a), verifica-se que ocorreu uma variagdo nos valores da
curva de LMA até 12 horas, seguido de um crescimento gradual até as 100 horas de
envelhecimento. Nota-se que, a partir da condicéo inicial de tratamento, o parametro LMA
atinge seu valor maximo proximo das 4 horas de envelhecimento. Este comportamento é

devido a decomposicéo da ferrita, que atinge seu final em torno deste tempo. A partir das 4
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horas, hd a uma queda na curva de LMA, em razdo da formacdo da fase ordenada o’. O
aumento gradual observado nos valores da curva LMA, depois das 12 horas, esté associado
ao crescimento desta nova fase (FRANCA NETO, 2011).

Figura 21 - Variacao da largura a meia altura (LMA) do pico (200) da fase a com o tempo de
envelhecimento, nas temperaturas de (a) 390, (b) 425 e (c) 475°C.
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Da analise das curvas de LMA, ilustradas nas Figuras 21 (b) e (c), para as
temperaturas de 425 e 475°C, respectivamente, verifica-se que apresentaram
comportamentos semelhantes ao longo do tempo de envelhecimento. Na temperatura de
475°C, devido a cinética ser mais rapida, ha uma certa dificuldade em diferenciar os picos
iniciais (FRANCA NETO, 2011). Varela (2007) e Silva et al. (2009) também estudaram o
processo de decomposicao da ferrita pela intensidade e largura a meia altura do pico (200)
da fase a.

As informacgbes e discussdes levantadas pelos diversos pesquisadores na revisdo
bibliografica serviram de referéncia para o desenvolvimento deste trabalho. A seguir,

descreve-se sobre os materiais e métodos empregados nesta pesquisa.
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3 MATERIAIS E METODOS

Esta secdo descreve sobre os procedimentos utilizados numa técnica de ensaio nao
destrutivo baseada na interacdo entre densidade de linhas de campo magnético e material,
na regido de reversibilidade de dominios magnéticos, objetivando o acompanhamento da

formacéo da fase fragilizante o’ em um aco inoxidavel duplex (AID).

3.1 DESENVOLVIMENTO DA BANCADA DE TESTES

A bancada de testes utilizada para os experimentos foi desenvolvida no laboratério
do Grupo de Simulacdo de Comportamento de Materiais (GSCMat) do Instituto Federal de
Educacdo, Ciéncia e Tecnologia da Paraiba (IFPB). Sua configuracdo experimental é

ilustrada através da Figura 22 e seu funcionamento esta descrito logo em seguida.

Figura 22 - Equipamento experimental de teste: (1) Computador; (2) Bateria; (3) Placa de aquisicéo de
dados; (4) Fonte de alimentacdo; (5) Bancada; (6) Sensor Hall; (7) Amostra; (8) Solenoide.

Fonte: Adaptado de Franga Neto, 2011.

O equipamento de testes é alimentado por uma bateria de 12 VVdc com capacidade de
corrente de até 55 A. Uma fonte de tensdo alimenta o solenoide com tensdo de zero volts até

atingir a saturacdo do sensor Hall. O solenoide utilizado possui valores da relagdo
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espiras/comprimento (N/L) de 21,2567 e resisténcia elétrica de 72 Q. Apo6s o sensor Hall €
colocada uma amostra que provoca variagfes no campo magnético induzido originalmente.
O sensor Hall captura essas variacGes e gera um sinal de tensdo, conhecida como tensao
Hall. O sinal de tensdo Hall (analdgico) é capturado por uma placa de aquisicdo de dados
multicanal que converte este sinal analégico em sinal digital de 10 bits e envia a um
computador que utiliza o software hiperterminal. O sensor Hall escolhido para medir o
campo magnético induzido a partir da variacdo de tenséo foi de efeito Hall linear modelo
SS495A, da AllegroMicrosystems, com sensibilidade da ordem de 3,125 mVolts/Gauss e
tensdo de alimentagcdo podendo variar entre 0 e 10V, o qual é alimentado com uma tenséo
continua de 5V através de uma saida regulada diretamente da bateria. A bancada serve como
base para fixacdo do solenoide e do sensor. Ela foi confeccionada toda em polietileno,

visando reduzir a influéncia do material no direcionamento das linhas de campo.

3.2 MATERIAL

O material das amostras utilizadas neste trabalho foi o aco inoxidavel duplex, com
designacdo UNS-S31803. Este foi recebido na forma de uma chapa de 8 mm de espessura,

na condicdo solubilizada, cuja composi¢édo quimica é apresentada na Tabela 1, em percentual

de peso.
Tabela 1 - Composi¢do do AID UNS-S31803 como recebido, em % de peso.
ACO INOXIDAVEL DUPLEX UNS-S31803
C Mn P S Si Cr Ni Co

0,018 1,480 0,019 0,001 0,450 22,220 5,590 0,130
Cu Mo N Nb Al Sn Ce Fe

0,280 3,080 0,180 0,021 0,003 0,012 0,020 66,496

A composicao quimica do material foi determinada por um espectdmetro de emissdo

Optica e todas as amostras foram retiradas da chapa por meio de eletroeroséo.
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3.3 ESTUDO DO EFEITO DA GEOMETRIA DO MATERIAL

Este estudo visa verificar a correlacdo entre geometria e densidade de linhas de
campo resultante e foi realizado com o material como recebido. O campo magnético
resultante entre densidade de linhas de campo e material foi determinado por um sensor de
efeito Hall.

As amostras utilizadas neste estudo apresentam formas geométricas distintas: com
seccao transversal circular, com diametro de 24 mm, e com seccdo transversal quadrada, de
dimensoes (24x24) mm. Ambas com espessura variando de 2, 4, 6 e 8 mm.

Durante a realizagdo deste estudo, diferentes campos magnéticos externos (H) foram
aplicados no centro das amostras circulares e quadradas até atingir a saturacdo do sensor
Hall com o objetivo se verificar o comportamento das curvas de magnetizacdo B x H. Esse

procedimento pode ser melhor compreendido a partir do esquema apresentado na Figura 23.

Figura 23 - Esquema de posicionamento do solenoide, sensor Hall e amostra para estudo do efeito da
geometria do material.

1 3 1-Alimentag¢dobobina
2—Bobina

Vcc 3—Nucleo da bobina
4 —Sensor hall

2 5 5-Amostras

Fonte: Leite, 2014.

3.3.1 Estudo do efeito da espessura das amostras circulares

Neste estudo, as amostras circulares foram submetidas a aplicacdo de diferentes
intensidades de campo magnético externo (H) no centro até o limite de saturacdo do sensor
Hall. Com o resultado foi verificado a influéncia da espessura das amostras sobre os valores

de campo magnético induzido (B) e como ele se relaciona com o campo externo aplicado.

3.3.2 Estudo do efeito da espessura das amostras quadradas

Para este estudo, foi aplicado 0 mesmo procedimento da secéo anterior, sendo que

aqui, utilizou-se as amostras de secgéo transversal quadrada.
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3.4 TRATAMENTO TERMICO DE ENVELHECIMENTO

Para o acompanhamento da formacéo de fase foram utilizadas amostras com formato
retangular, de dimensdes (30x20x8) mm, as quais foram submetidas previamente a
tratamento térmico nas temperaturas de 390, 425 e 475°C, com tempos de envelhecimento
de 30 minutos, 1, 4, 8, 12, 39 e 100 horas para cada temperatura.

O processo de envelhecimento das amostras ocorreu em um forno de resisténcia
elétrica, de camara (40x40x40) cm, do tipo mufla, da Jung, com capacidade para até 1.200°C

e com controle automatico de temperatura e tempo.

3.5 ACOMPANHAMENTO DA FORMACAO DE FASE

3.5.1 Ensaio de impacto

Os resultados dos ensaios de energia absorvida por impacto das amostras de aco
inoxidavel duplex UNS-S31803 envelhecidas nas temperaturas de 425 e 475°C, obtidos do
banco de dados do GSCMat, foram utilizados com o propdsito de determinar o campo
externo ideal a ser aplicado no ensaio magnético que foi usado para realizar o
acompanhamento da formacéo de fases fragilizantes em amostras de AID, como também,
verificar a sua relacdo com os valores de campo magnético induzido no material em questao,
cujos valores foram coletados a partir desses ensaios magnéticos.

As amostras utilizadas neste ensaio foram confeccionadas para ensaio Charpy, com
entalhe em “V” segundo a norma NBR 6157/1980 da ABNT, de tamanho reduzido, nas
dimensoes de (55x10x5) mm. Os ensaios foram realizados a temperatura ambiente em uma
maquina universal para ensaios de materiais, da Wolperp/Amsler, modelo PW30/15K.

As microestruturas das fraturas foram observadas por macrografia, ou seja, por
analise macroscopica até aumento de 50 vezes. Para aquisi¢do das imagens foi utilizado um

estéreo microscopio.

3.5.2 Determinacdo do campo externo ideal

O objetivo deste ensaio foi determinar um valor ideal de campo magnético externo,

que seja capaz de detectar, com maior precisdo, a precipitagdo da fase o’ na microestrutura
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das amostras de aco inoxidavel duplex UNS-S31803, tratadas termicamente nas
temperaturas de 390, 425 e 475°C, com tempos de envelhecimento que variam de 30 minutos
a 100 horas.

Nesta etapa do trabalho, as amostras envelhecidas a 475°C, que corresponde a
temperatura de maior cinética de precipitacdo da fase o’, foram submetidas a aplicacdo de
seis diferentes intensidades de campo magnético externo (H=0 A/m, H=44,3 A/m, H=88,6
A/m, H=132,8 A/m, H=177,1 A/m e H=221,4 A/m) com a finalidade de se obterem as curvas
de campo magnético induzido (B) contra tempo de envelhecimento (T) para cada intensidade
de campo externo aplicado. Em seguida, estas curvas foram comparadas com a curva de
energia absorvida por impacto em funcdo do tempo de envelhecimento, que foi plotada a
partir dos resultados dos ensaios Charpy para as amostras de 475°C, considerada como a
temperatura de maior cinética de fragilizacdo. A partir dessa comparacao, o valor de campo
magnético externo escolhido como ideal foi aquele cujo comportamento da curvade B x T
melhor seguiu a curva de energia absorvida por impacto em funcdo do tempo de

envelhecimento na temperatura de 475°C.

3.5.3 Aplicagdo do campo externo ideal

Conhecendo-se a intensidade de campo externo ideal, esta foi aplicada a todas as
amostras envelhecidas, com o objetivo de acompanhar a precipitacéo da fase o’ através dos
valores de campo magnético induzido no material capturados pelo sensor Hall. Qualquer
variacdo percebida no sinal do sensor sera devido a presenca desta nova fase que esta se
formando, j& que ocorre somente a precipitacdo da fase o’ no aco inoxidavel duplex UNS-

S31803 tratado termicamente na faixa de temperatura estudada.

3.5.4 Ensaio de dureza

O ensaio de dureza objetiva verificar a variagdo no comportamento do endurecimento
das amostras de aco inoxidavel duplex. Esta variacdo foi determinada através de medidas de
dureza Rockwell C, para todas as condi¢fes de tratamento térmico, conforme a norma NBR

6672. O equipamento utilizado para a realizacéo deste ensaio foi 0 Durémetro da Mitutoyo,
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modelo Durotwin 963-102, de aplicacdo universal e leitura analdgica para medicdes
Rockwell, no Laboratdrio de ensaios do IFPB-Campus Jodo Pessoa.

Para cada amostra foram realizadas cinco medigdes, com distancias maximas de
2mm entre os pontos de medicdo. Em seguida foi calculada a média aritmética dos valores

medidos com respectivo erro e a determinagéo do intervalo de confianca.

3.5.5 Correlacdo entre campo magnético induzido e dureza

Nesta secdo, as medidas do ensaio de dureza Rockwell C foram confrontadas com os
valores de campo magnético induzido resultante da interacdo entre densidade de linhas de

campo e material.
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4 RESULTADOS E DISCUSSOES

Os resultados obtidos e a discussdo dos estudos realizados com o aco inoxidavel
duplex (AID) UNS-S31803 nas varias amostras na condicao inicial e nas envelhecidas nas

temperaturas de 390, 425 e 475°C estdo apresentados nas se¢des seguintes.

4.1 ESTUDO DO EFEITO DA GEOMETRIA DO MATERIAL

O estudo do efeito da geometria do material foi realizado utilizando-se amostras do
tipo circulares e quadradas de diferentes espessuras. A finalidade desse estudo foi determinar
0 comportamento das curvas de campo magnético induzido (B) contra campo magnético
externo aplicado (H) para cada uma das espessuras na regido de operacdo do equipamento e
analisar como a espessura do material influencia na resposta de B. Durante a realizagdo do
referido estudo, os valores de H foram variados entre zero e 265,7 A/m e os valores de B

puderam ser medidos até 768,75x10* Tesla em virtude da saturacdo do sensor Hall.

4.1.1 Estudo do efeito da espessura das amostras circulares

O comportamento das curvas de B x H para amostras circulares (diametro de 24 mm
e espessuras de 2, 4, 6 e 8 mm) em fungéo das espessuras pode ser visualizado na Figura 24.
No eixo das abscissas sdo apresentados os valores de campo magnético externo (H), que
foram variados de zero até 265,7 A/m. No eixo das ordenadas sdo apresentados os valores
obtidos de campo magnético induzido (B), os quais variaram no intervalo de zero até
768,75x10™ Tesla. A Figura 25 mostra uma ampliagio da regido central dessas curvas de

magnetizacao.
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Figura 24 - Curvas de magnetizacdo das amostras circulares de 2, 4, 6 e 8 mm de espessura.
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Figura 25 - Ampliagdo da regido central das curvas de magnetizagdo das amostras circulares.
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Na Figura 24, pode-se observar que a curva caracteristica de B x H foi linear para
todas as espessuras de amostras utilizadas, de onde se pode concluir que a faixa de trabalho

escolhida, de zero até 265,7 A/m, esta dentro da regido de reversibilidade dos dominios
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magnéticos do material em estudo. Também foi possivel verificar que, mesmo B variando
linearmente com H na faixa de trabalho escolhida, para valores de H proximos de 250 A/m,
o valor de B estabilizou em 768,75x10* Tesla em decorréncia de uma limitagdo do sensor
Hall utilizado, que satura para valores de B dessa ordem.

Da observacédo da Figura 25, percebe-se que, para um mesmo valor de H aplicado,
os valores de B variaram com a espessura, aumentando com ela até que a partir da espessura
de 6 mm o acréscimo do valor de B com o aumento da espessura pode ser considerado como
insignificante.

Atraveés dos resultados obtidos foi possivel evidenciar que a espessura das amostras
circulares ndo influenciou no formato da curva, pois a inclinagcdo da reta na regido de
reversibilidade corresponde a permeabilidade magnética do material. Nesta regido os valores
de campo magnético induzido ndo foram suficientemente altos para que a regido de
irreversibilidade da movimentacgéo das paredes de dominios magnéticos fosse alcancada. No
entanto, para um valor de H fixo, os valores de B foram influenciados pelas diferentes
espessuras, comprovando gue a analise de materiais de espessuras distintas deve considerar
a espessura destes, até ser atingido um valor onde a mesma passa a hdo mais influenciar nos

valores de campo magnético induzido.

4.1.2 Estudo do efeito da espessura das amostras quadradas

A Figura 26 mostra o0 comportamento das curvas de B x H para amostras quadradas
(de dimensbes 24x24mm e espessuras de 2, 4, 6 e 8 mm) em funcdo das diferentes
espessuras. A Figura 27 mostra uma ampliacdo de uma regido central dessas curvas de

magnetizacéo.
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Figura 26 - Curvas de magnetizacdo das amostras quadradas de 2, 4, 6 e 8 mm de espessura.
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Figura 27 - Ampliacdo de uma regido central das curvas de magnetiza¢do das amostras quadradas.

480

450

Campo magnético induzido, Bx10™ (Tesla)

T T T
130 135

Campo magnético externo, H (A/m)

Da anélise da Figura 26, observa-se que a curva caracteristica de B x H foi linear
para todas as espessuras utilizadas, mostrando que a faixa de trabalho escolhida esta

operando na regido de reversibilidade dos dominios magnéticos. Assim como ocorreu com
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as amostras circulares, para valores de H proximos de 250 A/m, o valor de B também se
estabilizou em 768,75x10 Tesla devido a saturagdo do sensor Hall.

Na Figura 27 foi verificado que para um valor fixo de H aplicado, assim como
ocorreu com as amostras circulares, os valores de B também crescem com o aumento da
espessura, porém em taxas cada vez menores, tanto que o acréscimo do valor de B para
espessuras maiores que 6 mm ja se torna insignificante.

Dos resultados obtidos foi possivel constatar novamente que a espessura das
amostras quadradas néo influenciou no formato da curva, ja que a permeabilidade magnética
do material é constante para a regido de trabalho escolhida. Em contrapartida, as espessuras
influenciaram nos valores de B para um mesmo valor de H aplicado, mostrando mais uma
vez que a analise de materiais deve considerar a espessura destes, até que seja alcan¢ado um
valor de espessura que ndo mais influencie nos valores de campo magnético induzido.

A andlise dos resultados, tanto das amostras circulares como quadradas, mostra que,
para um H fixo, os valores de B passam a ser independentes da espessura a partir de 6 mm.
Este comportamento pode ser melhor observado atraves do grafico de B x Espessura das
amostras quadradas, para um H aplicado de 132,85 A/m, representado na Figura 28. No eixo
das abscissas sdo apresentados os valores de espessura. No eixo das ordenadas séo

apresentados os valores de campo magnético induzido.

Figura 28 — Gréafico de campo magnético induzido contra espessura das amostras quadradas.
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A andlise da Figura 28 indica que os valores de campo magnético induzido crescem
de maneira significativa até a espessura de 6 mm e depois tendem a uma estabilizacéo,
comprovando que, conforme descrito anteriormente, para um valor fixo de campo externo
aplicado, os valores de campo magnético induzido tornam-se independentes da espessura a
partir de 6 mm. Tomando isto como base, 0 estudo do acompanhamento da formacé&o da fase
fragilizante foi realizado com amostras com espessuras superiores de 8 mm e H fixo. Este é

apresentado a seguir.

4.2 ACOMPANHAMENTO DA FORMACAO DE FASE

4.2.1 Energia absorvida por impacto

A curva da energia absorvida por impacto, para temperatura de 475°C, sera usada
como referéncia, na secao seguinte, para se determinar o campo externo ideal a ser aplicado
no ensaio magnético que sera utilizado para acompanhar a formacao de fases fragilizantes
em amostras de AID. O campo externo escolhido serd aquele cuja curva de campo magnético
induzido contra tempo de envelhecimento melhor seguir a curva de energia absorvida por
impacto em funcdo do tempo de envelhecimento tomada como referéncia.

A Figura 29 mostra a curva de variacao de energia absorvida por impacto em funcgéo
do tempo de envelhecimento, na temperatura de 475°C. No eixo das abscissas s&o
apresentados os valores do tempo de envelhecimento. No eixo das ordenadas sao
apresentados os valores de energia absorvida por impacto.

Observando-se a Figura 29, percebe-se que a energia absorvida por impacto decresce
com o aumento do tempo de envelhecimento, caindo para proximo de 50% logo nas
primeiras 8 horas e para um pouco acima de 20% para 100 horas de envelhecimento em
relacdo ao tempo de envelhecimento inicial. Essa reducdo da energia absorvida reflete como
uma tendéncia a fragilizacdo do material em decorréncia do avango da precipitacdo da fase
o’ ao longo do tempo de envelhecimento. E na temperatura de 475°C que ocorre a maior
cinética de precipitacdo desta fase, motivo pelo qual é denominada de fragilizacdo a 475°C
(TAVARES et al., 2000; SILVA et al., 2001; SILVA et al., 2009; LO e LAI, 2010; SILVA
et al., 2016).
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Figura 29 - Variacao de energia absorvida por impacto em funcéo do tempo de envelhecimento, na
temperatura de 475°C.
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As Figuras 30 (a), (b), (c) e (d) mostram as superficies de fratura, apos 0s ensaios de
impacto, das amostras como recebida e envelhecidas até 100 horas, na temperatura de 475°C.

A anélise das superficies de fratura apresentadas nas Figuras 30 (a), (b), (c) e (d)
indica que a amostra como recebida, pelas evidéncias de deformacdo plastica, apresenta
estrutura predominantemente ductil, enquanto que as demais apresentam sinais carateristicos
de estrutura fréagil. Verifica-se também que as superficies das amostras envelhecidas
apresentam o aparecimento de separagdes de planos (“fendas”) transversais que aumentam

com o tempo de envelhecimento.
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Figura 30 - Superficies de fratura apds os ensaios de impacto, das amostras de AID (a) como recebida e
envelhecidas por (b) 4, (c) 12 e (d) 100 horas, na temperatura de 475°C.

(d)

4.2.2 Determinacdo do campo magnético externo ideal

As curvas de campo magnético induzido (B), para seis diferentes campos magnéticos
externos aplicados, e de variacao de energia absorvida por impacto em fungdo do tempo de
envelhecimento, ambas para as amostras tratadas termicamente a 475°C, sdo mostradas nas
Figuras 31 (a), (b), (c), (d), (e) e (f). No eixo das abscissas sdo apresentados os valores do
tempo de envelhecimento. No eixo das ordenadas a esquerda séo apresentados os valores de
campo magnético induzido e a direita sdo apresentados os valores de energia absorvida por
impacto.
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Figura 31 — Curvas de campo magnético induzido e de energia absorvida por impacto em funcédo do
tempo de envelhecimento, na temperatura de 475°C.
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Campo magnético induzido, Bx10™ (Tesla)

Campo magnético induzido, Bx10™ (Tesla)
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(f)

Analisando-se as curvas das figuras apresentadas acima, nota-se que as curvas de
campo magnético induzido com pequenos campos magnéticos externos aplicados ndo
seguem a curva de energia absorvida por impacto tomada como referéncia, principalmente

para os tempos de envelhecimento em que os precipitados ainda estdo em formacdo. 1sso
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ocorre porque a densidade de linhas de campo magnético é insuficiente para detectar os
precipitados que ainda estdo se formando, que sdo pequenos ainda e dificeis de serem
detectados por baixas intensidades de campo magnético externo.

No entanto, ao fazer a andlise da curva que corresponde a um valor de campo
magnético externo aplicado de 221,4 A/m, representada na Figura 31 (f), observa-se que o
seu comportamento foi o que melhor seguiu o da curva de energia absorvida por impacto,
no sentido de melhor acompanhar a fragilizacdo do material estudado decorrente das
alteracdes microestruturais ocorridas ao longo de todo o processo de envelhecimento
térmico. Isto mostra que este valor de campo magnético aplicado produziu uma densidade
de linhas de campo que foi capaz de detectar com maior precisdo, em relacdo aos outros
campos externos aplicados, tanto os precipitados ja consolidados como aqueles que ainda
estavam se formando, dependendo do tempo de envelhecimento. Portanto, em virtude disso,
0 campo magnético externo escolhido como o ideal para ser aplicado no ensaio magnético,
visando realizar o acompanhamento da formacdo de fases fragilizantes em amostras de ago
inoxidavel duplex envelhecidas nas temperaturas de 390, 425 e 475°C, foi o de intensidade
igual a 221,4 A/m.

E importante enfatizar que a fragilizacdo devido a formagdo da fase o’, que tem
dimensBes nanomeétricas, é dificil de analisar por meio de técnicas comuns de ensaios
destrutivos, como a microscopia Otica e microscopia eletrénica de varredura, e nédo
destrutivos como as técnicas de ultrassom e correntes parasitas, devido as nanoestruturas
formadas serem pequenas e finas (CHANDRA et al., 2010; SILVA et al., 2016).

4.2.3 Aplicacdo do campo magnético externo ideal

As curvas de campo magnético induzido (B) contra tempo de envelhecimento, para
as amostras de AID UNS-S31803 tratadas termicamente nas temperaturas de 390, 425 e
475°C, sdo apresentadas na Figura 32. No eixo das abscissas sdo apresentados os valores do
tempo de envelhecimento. No eixo das ordenadas sdo apresentados os valores obtidos de
campo magnético induzido.

As medidas de campo magnético induzido foram determinadas a partir dos ensaios
magnéticos, utilizando sensor Hall SS495A, realizados de acordo com a configuragéo
experimental ilustrada na Figura 22 da secdo 3.1. Empregando-se essa configuracdo nos
ensaios, submetidos a aplicacdo do campo externo ideal de 221,4 A/m, determinado na se¢éo
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anterior, obteve-se os resultados de campo magnético induzido resultante da interagdo entre

densidade de linhas de campo e material.

Figura 32 - Curvas de campo magnético induzido contra tempo de envelhecimento, nas temperaturas
de 390, 425 e 475°C.
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Analisando-se a Figura 32, nota-se que as trés curvas apresentam comportamento
similar, ocorrendo uma diminuicdo rapida nos valores de campo magnético induzido no
intervalo compreendido entre 30 minutos e 8 horas de envelhecimento, em seguida, tendendo
a estabilizacdo entre 8 e 12 horas e, na sequéncia, apresentando uma reducdo mais lenta dos
valores de campo magnético induzido em comparacédo ao inicio do envelhecimento. Dessa
forma, pode-se dizer que os valores de campo magnético induzido tendem a cair com o
aumento do tempo de envelhecimento. Também ainda é possivel observar nas curvas da
Figura 32 que os valores de campo magnético induzido caem conforme a temperatura de
tratamento térmico aumenta, sendo os valores para a curva de 475°C inferiores aos das outras
duas condicGes de envelhecimento térmico. Estes resultados sdo semelhantes aos obtidos no
estudo realizado por Lo e Lai (2010), em que a precipitagdo da fase o’ em amostras de ago
inoxidavel duplex, envelhecidas nas temperaturas de 350, 450, 475 e 550°C, foi investigada
através de medidas de susceptibilidade magnética. Nesse trabalho, os autores verificaram
que ao longo do tempo de envelhecimento os valores de susceptibilidade magnética

diminuem rapidamente no inicio e depois caem mais lentamente para as temperaturas de
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450, 475 e 550°C, mas ndo sendo observado este comportamento magnético para a curva de
350°C. Os valores de estado estacionario das curvas para 450 e 550°C foram maiores do que
o valor relativo da curva para 475°C. Isto ocorre porque a formagao da fase o’ € mais rapida
na temperatura de 475°C (LO e LAI, 2010).

A reducdo dos valores de campo magnético induzido com o aumento do tempo de
envelhecimento pode ser explicada pelo avango do processo de decomposicdo da ferrita e
consequente aumento dos precipitados da fase o, rica em cromo e paramagnética, que tanto
dificulta a movimentagdo das paredes de dominios magnéticos como também aumenta a
fracdo volumétrica ndo magnética do material estudado (LO et al., 2007; LO e LAI, 2010),
reduzindo, por conseguinte, 0 campo magnético induzido no material. Contudo, conclui-se
que o campo magnético induzido é sensivel as alteracGes microestruturais ocorridas no
material estudado e pode ser utilizado como parametro de medida em técnica de ensaio nao
destrutivo para acompanhamento da precipitacdo de fases fragilizantes em materiais
ferromagnéticos.

Nas Figuras 33 (a) e (b), sdo apresentadas as curvas de campo magnético induzido
(B), para o campo externo ideal aplicado, e de variacdo de energia absorvida por impacto em
fungéo do tempo de envelhecimento, para as amostras de AID UNS-S31803 envelhecidas
nas temperaturas de 425 e 475°C, respectivamente. No eixo das abscissas sdo apresentados
os valores do tempo de envelhecimento. No eixo das ordenadas a esquerda séo apresentados
os valores de campo magnético induzido e a direita sdo apresentados os valores de energia

absorvida por impacto.
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Figura 33 - Curvas de campo magnético induzido e de energia absorvida por impacto em funcéo do
tempo de envelhecimento, nas temperaturas de (a) 425 e (b) 475°C.
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Da analise da Figura 33 (a), verifica-se que a curva de energia absorvida por impacto,
na temperatura de 425°C, pode ser dividida em duas regides de fragilizagéo: a primeira

regido, que ocorre até 12 horas de envelhecimento, apresenta uma cinética de fragilizacdo
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maior, enquanto que a segunda regido, que ocorre a partir das 12 horas, apresenta uma
cinética de fragilizacdo menor. Analisando o comportamento do material com relacéo a
curva de campo magnético induzido, verifica-se que as duas regides também estdo bem
definidas, pois enquanto na primeira regido os valores de campo magnético induzido caem
rapidamente, na segunda, esses valores diminuem mais lentamente.

A tendéncia a fragilizagdo do material estudado na temperatura de 475°C, verificada
através da curva de energia absorvida por impacto, representada na Figura 33 (b), € ainda
maior que no caso das amostras envelhecidas na temperatura de 425°C. Na curva de energia
absorvida para 475°C, percebe-se que as duas regides de fragilizacdo do material sdo bem
evidentes, tal que a primeira regido ocorre em um periodo de envelhecimento mais curto, de
até 8 horas, mostrando que esta temperatura possui uma cinética de fragilizacdo mais rapida
(SILVA et al., 2016). Este comportamento também ¢é verificado na curva de campo
magnético induzido, cujos valores decrescem mais rapidamente do que na temperatura de
425°C.

Essa reducdo dos valores da energia absorvida por impacto do material, observada
na faixa de temperatura estudada, ocorre em razdo da formacao dos precipitados da fase o.’,
com dimensdes nanométricas, que dificultam a movimentacdo das discordancias na
microestrutura do material, fragilizando-o (SILVA et al., 2009; ALBUQUERQUE et al.,
2010; SILVA et al., 2016).

Baseando-se nos resultados das anélises de energia absorvida por impacto e campo
magnético induzido, para as temperaturas de 425 e 475°C, pode-se concluir que os valores
de campo magnético induzido foram diretamente proporcionais as variagdes da energia
absorvida por impacto, demonstrando serem sensiveis a precipitacdo da fase o’ e, por

conseguinte, a fragilizacdo do material estudado.

4.2.4 Ensaio de dureza

A Figura 34 apresenta as curvas de dureza Rockwell C em fungdo do tempo de
envelhecimento para as amostras do AID UNS-S31803 tratadas nas temperaturas de 390,
425 e 475°C. No eixo das abscissas sao apresentados os valores do tempo de envelhecimento.

No eixo das ordenadas séo apresentados os valores obtidos de dureza Rockwell C.
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Figura 34 - Curvas de dureza Rockwell C em funcéo do tempo de envelhecimento, nas temperaturas de
390, 425 e 475°C.
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Analisando-se a Figura 34, observa-se que as curvas de dureza, para as trés condigdes
de tratamento térmico, apresentam comportamento similar, com crescimento rapido nas
primeiras horas de envelhecimento, até 12 horas, seguido de aumento mais lento nos valores
de dureza para o intervalo de envelhecimento seguinte, compreendido entre 12 e 100 horas.

A curva correspondente a temperatura de 390°C apresenta um aumento mais lento
da dureza, para todos os tempos de envelhecimento, em relacdo as outras duas temperaturas
analisadas. Isto acontece porque essa temperatura possui a menor cinética de precipitacéo da
fase o’ entre as trés. No entanto, a curva correspondente a temperatura de 475°C apresenta
um aumento mais rapido na dureza, logo nas primeiras 8 horas de envelhecimento, ja que
que esta temperatura apresenta a maior cinética de precipitagdo da fase o’ em agos
inoxidaveis duplex (TAVARES et al., 2000; SILVA et al., 2001; SILVA et al., 2009; LO e
LAI, 2010; SILVA et al., 2016). A curva de 425°C apresenta valores de dureza inferiores ao
da curva de 475°C e superiores ao da curva de 390°C, mostrando ter uma cinética de
precipitacdo intermediaria em relacdo as outras duas condigdes de tratamento térmico.

Diante das observacGes acima, conclui-se que os valores de dureza crescem com o
tempo de envelhecimento e com a temperatura de tratamento termico, sendo, portanto,

sensiveis a formacéo da fase o’, tal que a precipitacdo desta unica fase na microestrutura de
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um AID pode ser acompanhada por esse aumento dos valores de dureza. Na faixa de
temperatura em estudo, a fina precipitacdo da fase o’ dentro da matriz ferritica, impede o

movimento das discordancias, causando o endurecimento do material (SILVA et al., 2016).

4.2.5 Correlacdo entre campo magnetico induzido e dureza

A fragilizacdo do aco inoxidavel duplex UNS-S31803, decorrente da formacéo da
fase a’ que ocorreu com o tratamento de envelhecimento, foi acompanhada através da
variacdo dos valores de campo magnético induzido resultante da interacdo entre densidade
de linhas de campo e material, que foram correlacionados com os resultados dos ensaios de
dureza Rockwell C.

Nas Figuras 35 (a), (b) e (c) sdo apresentadas as curvas de campo magnético induzido
(B) e de dureza Rockwell C em funcdo do tempo de envelhecimento, nas trés condigdes de
tratamento térmico estudadas. No eixo das abscissas sdo apresentados os valores do tempo
de envelhecimento. No eixo das ordenadas a esquerda sdo apresentados os valores de campo
magnético induzido e a direita sdo apresentados os valores de dureza Rockwell C.

Figura 35— Curvas de campo magnético induzido e de dureza Rockwell C em funcéo do tempo de
envelhecimento, nas temperaturas de (a) 390, (b) 425 e (c) 475°C.
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Da anélise das Figuras 35 (a), (b) e (c), observa-se que as curvas de dureza
apresentam duas regides bastantes distintas de endurecimento para as trés condicdes de
tratamento térmico, sendo que a primeira regido possui uma taxa de endurecimento maior

que a segunda.



Analisando a curva de dureza da Figura 35 (a), na temperatura de 390°C, nota-se que
a primeira regido, caracterizada por uma alta taxa de endurecimento, ocorre até 12 horas de
envelhecimento, enquanto que a segunda regido, que tem uma taxa de endurecimento menor,
ocorre no intervalo de envelhecimento seguinte, a partir das 12 horas. Nesta temperatura, 0
campo magnético induzido no material acompanhou a tendéncia da dureza ao longo do
tempo de envelhecimento, caindo rapidamente até 8 horas, tendendo a estabilizagéo entre 8
e 12 horas e diminuindo de forma mais lenta no intervalo de 12 até 100 horas de
envelhecimento.

Na Figura 35 (b), observa-se que a curva de campo magnético induzido apresenta
uma rapida queda até 8 horas de envelhecimento, seguindo a primeira regido de
endurecimento, que possui maior cinética de endurecimento. A partir das 8 horas de
envelhecimento, a curva de dureza continua a crescer com o tempo de envelhecimento,
porém, com uma cinética menor, caracterizando a segunda regido de endurecimento.

Através da andlise da Figura 35 (c), percebe-se que na temperatura de 475°C, que
tem a maior cinética de precipitacdo da fase a’, logo no inicio do envelhecimento, até 8
horas, a curva de campo magnético induzido exibe uma tendéncia bem definida de queda,
enguanto a curva de dureza cresce rapidamente, caracterizando-se como a primeira regido
de endurecimento. No intervalo de envelhecimento seguinte, a partir das 8 horas, essas duas
curvas variam inversamente seus valores lentamente, correspondendo a segunda regido de
endurecimento. Nesta regido, a analise do campo magnético induzido e da dureza mostra
que € evidente a fragilizacdo do material.

O surgimento de duas regiGes de endurecimento no ago inoxidavel duplex,
caracterizadas por diferentes cinéticas de precipitacdo da fase o’, também ja foi observado
em outros trabalhos (TAVARES et al., 2000; WENG et al., 2004; SILVA et al., 2009;
CHANDRA et al., 2010; ALBUQUERQUE et al., 2010; FRANCA NETO, 2011; SILVA et
al., 2016).

Franca Neto (2011) e Silva et al. (2016) constaram em seus estudos que o aumento
répido da dureza logo nas primeiras horas de envelhecimento ¢é devido a precipitacéo da fase
a’ por decomposicdo da ferrita, enquanto que a diminuicdo da cinética de endurecimento,
observada na segunda regido da curva de dureza, ocorre em razao do crescimento e perda de
coeréncia com a matriz dos precipitados de o’.

O endurecimento mecanico da fase ferritica de acos inoxidaveis duplex envelhecidos

a 475°C é devido a precipitacdo da fase o, de dimensdes nanométricas, que dificulta o
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movimento das discordancias (PEDROSA et al., 2001; ALBUQUERQUE et al., 2010;
SILVA et al., 2016). As caracteristica magnéticas do aco sdo modificadas também pela
precipitagdo da fase o’ na matriz ferritica, que inibe a mobilidade das paredes de dominios
magnéticos, causando dessa forma a diminuigdo do campo magnético induzido no material
(PEDROSA et al., 2001; LO et al., 2007; LO e LAI, 2010).

Portanto, conclui-se que os valores de campo magnético induzido diminuem
enquanto os valores de dureza aumentam com a temperatura e o tempo de envelhecimento,
sendo, portanto, inversa a relacdo entre esses dois parametros analisados. Contudo, como era
esperado, também é possivel concluir que a fragilizacdo de um aco inoxidavel duplex pode
ser acompanhada através de medidas de campo magnético induzido neste material, ja que
este pardmetro magnético demonstrou ser sensivel & formagdo da fase fragilizante o’ na

microestrutura do material analisado em nanoescala.
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5 CONCLUSOES

O trabalho proposto consistiu no desenvolvimento de uma técnica de ensaio nao

destrutivo baseada na interacdo entre a densidade de linhas de campo magnético e material

para estudar a fragilizacdo a 475°C, utilizando-se sensores de efeito Hall, na regido de

reversibilidade dos dominios magnéticos. Dos resultados obtidos, pode-se concluir que:

Vi.

O estudo da geometria do material mostrou que, para um campo magnético
aplicado fixo, os valores de campo magnético induzido tornam-se independentes
da espessura, para espessuras a partir de 6 mm.

O campo magnético externo de 221,4 A/m, considerado ideal, gerou uma
densidade de linhas de campo capaz de detectar os precipitados da fase
fragilizante, tanto os consolidados como aqueles que ainda estavam se formando.
A sua aplicacdo nas amostras envelhecidas acompanhou a fragilizacdo do

material decorrente da formacao da fase o’.

A fase o’ se caracteriza por ser paramagnética, nanométrica e se formar
finamente dispersa no interior da fase ferrita. Logo, os dois fatores reduzem o
campo magnético induzido no material, o primeiro por diminuir o
ferromagnetismo do material e o segundo por dificultar o movimento das paredes

dos dominios magnéticos.

A fase fragilizante é formada por dois estagios de endurecimento, sendo o
primeiro por decomposicdo da ferrita, e o segundo devido ao crescimento e

consolidagdo de o’.

O campo magnético induzido, por ser sensivel a precipitagdo da fase o, foi capaz
de acompanhar a fragilizacdo do material nos dois estagios de endurecimento,
podendo ser utilizado como parametro para a deteccdo de fases fragilizantes em

materiais ferromagnéticos.

A presente técnica se apresenta como uma técnica ndo destrutiva de facil

utilizacdo para o acompanhamento da fragilizacdo em acos inoxidaveis duplex.
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6 SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

i.  Fazer o estudo da determinacdo da geometria minima de amostra a ser analisada

pelo ensaio.

ii.  Aplicar a metodologia para acompanhamento de fases fragilizantes em outros

tipos de materiais.

iii.  Estudar o efeito de parametros microestruturais como: deformacéo, tamanho de

grdo e anisotropia microestrutural.
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