PPGEE

PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA ELETRICA

Antonio Ventura Gongalves de Oliveira

ENSAIO ELETROMAGNETICO PARA DETECCAO
DE FASE SIGMA EM ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX

Jodo Pessoa - PB
Novembro de 2016



PPGEE

PROGRAMA DE POS-GRADUACAO EM ENGENHARIA ELETRICA

Antonio Ventura Gongalves de Oliveira

ENSAIO ELETROMAGNETICO PARA DETECCAO
DE FASE SIGMA EM ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX

Dissertacdo de Mestrado submetida ao
Programa de Pos-Graduacdo em Engenharia
Elétrica do Instituto Federal de Educacéo,
Ciéncia e Tecnologia da Paraiba, como
requisito necessario a obtencdo do grau de
Mestre em Engenharia Elétrica.

Area de Concentragdo: Eletromagnetismo Aplicado

Edgard de Macedo Silva, Dr.
Orientador

Jodo Pessoa — PB, Novembro de 2016
©Antonio Ventura Gongalves de Oliveira — venturagol@yahoo.com.br



Dados Internacionais de Catalogagdo na Publicagio — CIP
Biblioteca Nilo Peganha — [FPB, Campus Jodo Pessoa

048e

Oliveira, Anténio Ventura Gongalves de.

Ensaio eletromagnético para detecgio de fase sigma em agos
inoxidaveis duplex / Antonio Ventura Gongalves de Oliveira. —
2016.

102 £. : il.

Dissertagio (Mestrado em Engenharia Elétrica) — Instituto
Federal de Educagio, Ciéncia e Tecnologia da Paraiba — IFPB /
Coordenagio de Pos-Graduagio em Engenharia Elétrica, 2016.

Orientador: Prof. Edgard de Macedo Silva.

1. Fase sigma. 2. Ensaio eletromagnético. 3. Permeabilidade
magnética. 4. Densidade de fluxo magnético. 5. Ago inoxidavel
duplex L. Titulo.

CDU 620.17




Antonio Ventura Gongalves de Oliveira

ENSAIO ELETROMAGNETICO PARA DETECCAO
DE FASE SIGMA EM ACOS INOXIDAVEIS DUPLEX

Dissertacio de Mestrado submetida ao
Programa de Pds-Graduagdo em Engenharia
Elétrica do Instituto Federal de Educagio,
Ciéncia e Tecnologia da Paraiba, como
requisito necessario a obten¢do do grau de
Mestre em Engenharia Elétrica.

Dissertacdo de Mestrado defendida e aprovada em 0% / It 1208

BANCA EXAMINADORA
7/
Edgap dgﬁéedﬁ%m, Dr. - IFPB
Orientador
/7——-'=-—-

PSS
Alfrédo Gomes Neto, Dr. — IFPB
Examinador 1

e ot el
%ém;’m G S

Examinador 2

« ‘f/,, . > <
,,.f‘zﬂ,«,'{/g/d/'/& 4 'f)'?a“/'“ "Z’/{' =
- Josinaldo Pereira Leite, Dr. — UFPB

Examinador 3

Jodo Pessoa — PB
Novembro de 2016



DEDICATORIA

A memoria do meu pai. Luiz Gongalves de Oliveira.



<

AGRADECIMENTOS

A Deus.

A minha mée, Marilene e meus irmaos, Luiz Filho, Francisco e Luciana por
tudo, pois sempre me ajudaram em todos os momentos de dificuldade.

A minha esposa Elisvénia, pelo apoio, companheirismo e compreensdo nas
minhas auséncias.

Ao professor e orientador Edgard de Macedo Silva pela orientacdo e incentivo
para realizacdo deste trabalho.

Aos professores Walter Macedo Lins Fialho e Jodo Pereira Leite, pela ajuda e
disponibilidade.

Aos participantes de minha banca de qualificagéo e defesa de dissertacéo, Prof. Alfredo
Gomes Neto, Prof. Jefferson Costa Silva e Prof. Josinaldo Pereira Leite pela
contribuicdo com sugestdes valiosas.

A todos os colegas do laboratério do Grupo de Simulagdo e Comportamento de
Materiais (GSCMat) pela ajuda e troca de conhecimento.

Ao Instituto Federal de Educacdo Ciéncia e Tecnologia da Paraiba (IFPB) —
Campus Jodo Pessoa pela oportunidade concedida;

Ao Instituto Federal de Educagdo Ciéncia e Tecnologia do Ceara (IFCE) —
Campus Cedro pela ajuda na organizacdo do meu horario durante esse periodo.
Ao Instituto Federal de Educacdo Ciéncia e Tecnologia da Paraiba (IFPB) —
Campus Cajazeiras, por intermediar o deslocamento.

Ao diretor geral do Campus Jodo Pessoa, Prof. Neilor Cesar dos Santos por
permitir as acomodac6es do alojamento nessa reta final de estudos.

Aos professores do Mestrado.

A todos os colegas do Mestrado em Engenharia Elétrica.

A todos o0s outros colegas que contribuiram para o sucesso deste trabalho.



“«

ulgue seu sucesso pelas coisas
que vocé teve que renunciar para

’

conseguir. ’

Dalai Lama



RESUMO

Os Acos Inoxidaveis Duplex sdo usados largamente na indudstria devido as suas propriedades
de resisténcia mecanica e a corrosdo. Contudo quando submetidos a tratamentos térmicos
superiores a 600°C, estes apresentam fases fragilizantes, que podem colocar em risco suas
estruturas alterando suas propriedades. Entre essas fases destaca-se a fase ¢ por comprometer
a capacidade de absorver energia por impacto. Essas mudancas em suas propriedades, sdo
devido a fase o ser rica em Cromo e possuir dureza em torno de 1000 HV, e uma quantidade
de 4% ja ser suficiente para fragilizar o material. A presenga da fase o pode ser detectada por
inimeras técnicas de ensaios, como: ensaios por correntes parasitas, ruido magnético de
Barkhausen e ultrassom. Neste trabalho buscou-se desenvolver uma técnica de ensaio ndo
destrutivo baseada na interacdo entre densidade de fluxo magnético e microestrutura capaz de
acompanhar a formacdo da fase 6. Amostras com diferentes quantidades de fase ¢ foram
obtidas através do envelhecimento nas temperaturas de 700°C, 750°C, 800°C, 850°C, 900°C,
950°C e 1000°C. As amostras tratadas foram caracterizadas por microscopia 6tica, ensaios de
dureza, difracdo de Raios X e testes de impacto. O percentual volumétrico de fase o foi
determinado pelo método da grade atraves das imagens obtidas por microscopia Gtica,
comprovando que este volume aumenta com o tempo de envelhecimento. As medidas de
densidade de fluxo magnético foram determinadas a partir de valores de tenséo obtidas por um
sensor de efeito Hall. Os resultados confirmam que maiores quantidades de fase o, implicam
em reducdes da permeabilidade magnética e da densidade de fluxo magnético resultante da
interagdo. A técnica mostrou ser capaz de acompanhar a formagdo da fase ¢ bem como a

fragilizacdo do material.

Palavras-Chaves: fase o; ensaio eletromagnético; permeabilidade magnética; densidade de
fluxo magnético; aco inoxidavel duplex.



ABSTRACT

Duplex stainless steels are widely used in industry due to their mechanical and corrosion
strength properties. However, when subjected to heat treatment above 600°C, these present
embrittlement phases, which can put in risk their structures by changing their properties.
Among these ones the most important is the ¢ phase by compromising the ability to absorb
impact energy. These changes in their properties are due to the ¢ phase which is rich in
chromium and have hardness about 1000 HV and a quantity of 4% are sufficient to embrittle
the material. The presence of ¢ phase may be detected by numerous techniques, such as eddy
current testing, magnetic Barkhausen noise and ultrasound. This work aimed to develop a non-
destructive testing based on the interaction between magnetic flux density and microstructure
able to follow the formation of ¢ phase. Samples with different amounts of ¢ phase were
obtained by aging at temperatures of 700°C, 750°C, 800°C, 850°C, 900°C, 950°C and 1000°C.
The aged samples were characterized by optical microscopy, hardness tests, X-ray diffraction
and impact tests. The volumetric percentage of ¢ phase was determined by the grid method
using the images obtained by optic microscopy, demonstrating that this volume increases with
aging time. The magnetic flux densities were measured by voltage values obtained by a Hall
sensor. The results confirm that higher quantity of ¢ phase reduces, the magnetic permeability
and magnetic flux density. The technique showed to be able to follow the formation of ¢ phase

and the embrittlement of the material.

Keywords: ¢ phase; electromagnetic test; magnetic permeability; magnetic flux density;

stainless steel duplex.
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1. INTRODUCAO

Alteracdes microestruturais em materiais sdo normalmente caracterizados utilizando
métodos convencionais como difragdo de raios X, microscopia dptica e eletrénica de varredura
entre outras técnicas. Estes ensaios sdo destrutivos, consomem tempo e as amostras examinadas
ndo podem ser usadas depois para a aplicacdo que foi projetada. Assim sendo, ensaios nao
destrutivos (END) vem sendo empregado para caracterizacdo de estruturas em servico. Entre
as vérias técnicas de END, como: emissdo acustica, radiografia, ensaio visual, liquido
penetrante, ultrassom, correntes parasitas, ruido magnético de Barkhausen e etc, (ABENDI,
2012 apud LEITE, 2014) as técnicas que analisam o comportamento magnético vém ganhando
espaco e cada vez mais confiabilidade. Estas técnicas utilizam as propriedades magnéticas para
avaliacdo ndo destrutiva de algumas propriedades, como resisténcia mecanica, resisténcia a
corroséo e tenacidade (GHANEI et al., 2013).

Os Acos Inoxidaveis Duplex sdo acos que aliam resisténcia a corrosdo e altos valores
de resisténcia mecéanica além de possuirem elevada capacidade de absorver impacto.
Caracteristicas essas atribuidas a sua microestrutura bifasica, constituida por proporcGes
semelhantes de ferrita (a) e austenita (y), permitindo a esses materiais, aplicagdes em ambientes
extremamente agressivos. Contudo, tais ambientes, assim como determinados processos em
temperaturas superiores a 600°C, provocam nesses materiais a formacéo de fases prejudiciais,
com destaque para a formagao da fase 6 (PARDAL, 2009; TAVARES et al., 2010).

Estudos relacionados a formagdo da fase ¢ sdo de extrema importancia, visto que
pequenas quantidades, em torno de 4%, ja sao suficientes para fragilizar os acos inoxidaveis
duplex. Em decorréncia disto, € comum que em alguns casos outras fases precipitadas nestes
acos sejam desconsideradas, elegendo-se a fase o como a principal responsavel pela
fragilizagdo do material (TAVARES et al., 2010).

Segundo Camerini et al. (2015), em decorréncia da fase ¢ ser paramagnética, um
aumento na sua fracdo volumétrica provoca uma diminuicdo do comportamento
ferromagnético do material. Além disso, como a fase ¢ ¢ formada a partir da ferrita, que ¢
ferromagnética, a reducédo de ferrita reduz o ferromagnetismo do material. Essas alterages no
comportamento magnetico asseguram a utilizacdo de algumas técnicas, como correntes

parasitas e ruido Barkhausen.
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Durante o teste por correntes parasitas, uma corrente alternada flui através de uma
bobina e gera um campo magnético. Quando esta bobina é colocada em contato com um
material condutor, uma corrente parasita € induzida. Estas correntes induzidas produzem um
campo magnético secundério, que se opdem ao campo primario. Este método é sensivel a
alteracdes na resistividade elétrica e permeabilidade magnética de materiais como também a
formacéo de fase 6 em agos inoxidaveis duplex (NORMANDO et al., 2010).

O efeito Barkhausen refere-se ao ruido gerado pela interagdo entre 0 movimento das
paredes dos dominios com a microestrutura do material na regido de irreversibilidade de
magnetizacdo do material. Se uma bobina é aproximada de uma amostra enquanto se move
uma parede de dominio, um impulso elétrico é produzido na bobina devido a alteracdo
resultante na magnetizacdo. O sinal detectado € um ruido chamado ruido Barkhausen. O
movimento das paredes de dominios é dificultado por varios fatores, como a microestrutura,
limites de grdos, inclusdes, etc (NOMANDO et al., 2010).

Outros estudos conseguiram estabelecer uma relacao entre a interacdo da microestrutura
do material e a densidade de fluxo magnético gerado na regido de reversibilidade do movimeto
das paredes dos dominios magnéticos. O campo magnético induzido no material sofre
alteracBes devido as variacBes microestruturais. Esse campo € detectado por um sensor de
efeito Hall. Além disso, o baixo custo e facil manuseio deste sensor permite que sua aplicacao
proporcione o desenvolvimento de uma promissora técnica de END, baseada na interacao entre
material e campo magnético (LEITE, 2014).

Silva et al. (2016) obtiveram resultados satisfatorios de analise da permeabilidade
magnética, calculados com base nas tensdes de saida do sensor de efeito Hall, que foram
afetados pelas variagdes microestruturais do material em estudo. A tensdo de saida do sensor é
proporcional a densidade das linhas de fluxo magnético que o atinge.

Uma técnica ndo destrutiva, baseada no monitoramento de condi¢cdes magnéticas dos
AID, de certa forma, vai privilegiar a méaxima disponibilidade destes sistemas, sem
interrupcdes no funcionamento dos processos e detectar problemas que possam provocar danos
ao meio ambiente, além de perdas humanas. Considerando que os AID possuem em torno de
50% de ferrita contendo propriedades ferromagnéticas, monitorar o comportamento da
intensidade do campo magnético a partir da variagdo microestrutural do material, passa a ser
uma alternativa importantissima na anélise dos sistemas que envolvem os AID. Neste contexto,
o presente trabalho busca acompanhar a formagao da fase fragilizante o, em um ago inoxidavel
duplex SAF 2205, proveniente da transformacdo da fase ferromagnética ferrita na fase

paramagnética o.
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1.1. OBJETIVOS

1.1.1. Objetivo Geral

Desenvolver um ensaio ndo destrutivo baseado no estudo da interagcdo entre a
intensidade de campo magnético aplicado e a microestrutura, que seja capaz de acompanhar a

formacao da fase fragilizante ¢ em acos inoxidaveis duplex (AID).

1.1.2. Objetivos Especificos

v Desenvolver um ensaio nao destrutivo baseado na interacdo entre intensidade de campo
magnético externo e microestrutura, com valores de campo, na regido de reversibilidade
do movimento dos dominios magnéticos;

v Aplicar o ensaio para acompanhamento da formacéao da fase indesejavel sigma, em um
aco inoxidavel duplex;

v' Determinar 0 campo magnético ideal para acompanhamento da formagdo da fase o;

v" Documentar em publicacdes.
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2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. DOMINIOS MAGNETICOS

A magnetizacao dos materiais € uma consequéncia dos momentos magnéticos que estdo
associados aos elétrons individuais de cada material (CALLISTER, 2007). A origem do
momento magnético em um elétron esta relacionada ao seu movimento orbital ao redor do
nucleo, como apresentado na Figura 1 (a) podendo ser considerado um pequeno circuito
elétrico por ser uma carga em movimento. Cada elétron descreve um movimento ao redor de
seu proprio eixo, (Figura 1 (b)) dando origem ao segundo momento magnético. Assim sendo,
cada elétron pode ser considerado um ima possuindo momentos magnéticos, orbitais e de spin
(SILVA, 2010).

Figura 1: Representacdo do momento magnético que esté associado com (a) elétron em 6rbita (b) elétron
girando ao redor do seu eixo.

_1";"[ omento _-'\'.'I omento
magnetico magnetico
[ o Elétron
Elétron
- =t
hUCL.ED | ~ Direcio
atommico )
do spin
(a) (b)

Fonte: CALLISTER, 2007.

Segundo Bertotti (1998) e Cullity (2009), materiais ferromagnéticos possuem um
enorme grau de alinhamento na mesma direcdo e sentido dos seus dominios magnéticos. Onde
alguns materiais metalicos possuem momentos magnéticos mesmo na auséncia de um campo
magnético externo.

Os dominios magnéticos, sao regides de pequeno volume em materiais que estejam
abaixo da temperatura de Curie, onde existe um alinhamento mutuo de todos os momentos
dipolo magnéticos na mesma direcdo (CALLISTER, 2007; GRIJALBA, 2010; SILVA 2010;
MORGAN, 2013) como mostra a Figura 2.
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Figura 2: Representacéo dos dominios em um material ferromagnético.
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Fonte: CALLISTER, 2007.

A Figura 3 representa a ampliacdo de uma estrutura da parede de dominio, classificadas
como paredes de 180°, onde fica possivel verificar que na regido entre os dominios 1 e 2, a
direcdo de orientacdo dos spins muda gradualmente de um dominio para o dominio adjacente,
com uma variacao de ¢. (CULLITY, 2009).

Figura 3: Estrutura de uma parede de dominio de 180°.

6 = espessura
da parede

Fonte: CULLITY, 2009.
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Segundo Silva (2010), a movimentacdo da parede costuma sofrer determinada
resisténcia, provocada por defeitos na microestrutura do material tais como: inclusées, poros,
contorno de grdo, discordancias, lacunas, etc. Esse movimento ndo € livre e depende do campo
magnético externo aplicado. A medida que a intensidade do campo magnético externo é
ampliada, a parede de dominio normalmente consegue ultrapassar o defeito, movendo-se até o
proximo defeito que impedira o0 seu avanco, desta maneira essa movimentacdo ocorre aos
saltos, denominados saltos de Barkhausen (CULLITY, 2009).

2.2. CURVA DE MAGNETIZACAO E SUAS REGIOES

A medida que se aumenta 0 campo magnético em um material ferromagnético, havera
um consequente aumento em sua polarizacdo magnética. (SILVA, 2010). A Figura 4 representa
a curva de magnetizacdo e suas quatro regides distintas. Nesta é possivel observar que quando
um campo magnético é aplicado, os dominios magnéticos tendem a movimentar-se em suas
fronteiras, mudando sua direcdo e tamanho. Estruturas de dominios sdo mostrados ao longo de
U até Z na curva B contra H. Na regido I, na auséncia de um campo magnético é possivel
observar que os momentos dos dominios s&o orientados de forma aleatdria. A aplicagéo de uma
intensidade de campo magnético nesta regido, ndo causa a movimentacdo permanente do
dominio magnético, pois a magnetizacdo nessa regiao € reversivel (CALLISTER, 2007).

A medida que um campo magnético externo é aplicado, na regido Il, provoca o
crescimento de dominios que estdo orientados na mesma direcdo ou proximos a dire¢do do
campo aplicado, que crescem sobrepondo-se a aqueles com direcdes desfavoraveis ao campo
aplicado. Esse deslocamento dos dominios é irreversivel provocando uma magnetizacdo no
material. Na regido Ill, este processo continua com o aumento da intensidade do campo até que
a amostra microscépica se torne um tnico dominio, que tende a se orientar na direcdo do eixo
de facil magnetizacdo, mais proxima da direcao do campo aplicado, onde ocorre a rotacéo deste
dominio que se alinha com o campo aplicado. Na regido (IV), ocorre a saturacdo, e mesmo com
0 aumento do campo aplicado o valor de M ndo mais aumentara, pois, todos os dominios

magnéticos ja estardo alinhados na direcdo e sentido do campo aplicado (CALLISTER, 2007).
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Figura 4: Comportamento dos dominios magnéticos nos varios estagios de magnetizagao.
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Fonte: Adaptado de CALLISTER, 2007.

A intensidade do campo magnético externo aplicado determinard se o processo de
magnetizacdo sera reversivel ou irreversivel, podendo ocorrer por movimentacdo das paredes
de dominio e/ou rotacdo dos dominios (LIMA JUNIOR, 2014). O topico a seguir destaca a

regido reversivel neste processo de magnetizagao.

2.3. REGIAO DE REVERSIBILIDADE DOS DOMINIOS MAGNETICOS

Segundo Chikazumi (2005), processos de magnetizacdo sdo respostas da estrutura de
materiais ferromagnéticos a aplicacdo de um campo magnético externo, podendo ocorrer por
movimentacdo das paredes de dominio e/ou por rotacdo da direcdo de magnetizacdo dos
dominios e, conforme a intensidade e dire¢do do campo, esses processos podem ser reversiveis
ou irreversiveis. Para Birkacova et al. (2015), o estudo de processos de magnetizacdo
reversiveis e irreversiveis, podem fornecer importantes informacgdes sobre 0 comportamento
de materiais eletromagnéticos, em diferentes densidades de fluxo magnéticos ou frequéncias
de magnetizacdo. Esses parametros que influenciam no processo de magnetizacdo permitem

inclusive, avancos na producdo de materiais.
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Wiodarski (2006) apud Leite (2014) refere-se a regido de linearidade da curva de
magnetizacdo (ver Figura 4) como sendo aquela onde h& reversibilidade no processo de
orientacdo dos dominios magnéticos. Cullity (2009) descreve essa regido, como sendo aquela
onde o ciclo de histerese inicial torna-se apenas uma linha, onde os valores de campo magnético
aplicados sdo pequenos. Para essa regido os valores de p sdo constantes € comumente se
encontram tabelados. Porém, varios fatores podem alterar esses valores, tais como: composicao
quimica, tamanho e orientacdo do grdo (LANDGRAF, 2001).

Para um campo magnético aplicado em estruturas monodominio 0s seus momentos
magnéticos tendem a girar na direcdo do campo, desviando da direcdo de facil magnetizacéo
por um angulo . Em regides com anisotropia elevada, quando a intensidade do campo néo
consegue desviar a diregdo de magnetizagdo para um angulo superior a 90°, 0 processo torna-
se reversivel. Retornando neste caso a magnetizagio ao seu sentido original (GUIMARAES,
2009).

Nos cristais multidominios, a energia de uma parede de dominios depende de sua
posicdo, devido a interagdo com impurezas e defeitos, regides essas que dificultam sua
passagem. Caso a parede ndo tenha energia suficiente para supera-las, ficara aprisionada
(GUIMARAES, 2009). Dependendo da intensidade do campo magnético, as paredes podem
apresentar comportamentos reversiveis ou irreversiveis. Quando apenas a borda da parede fica
aprisionada e sua superficie pode se mover livremente, possibilitando assim, que a parede se
movimente similar a uma membrana, amentando sua area e energia magnética, tem-se um
processo reversivel, porque a parede pode retornar a sua posi¢do original com a diminuicdo do
campo magnético aplicado. Se a energia aumentar fazendo com que toda a parede salte o
obstaculo tem-se um processo irreversivel (GUIMARAES, 2009).

Como mencionado anteriormente a regido de reversibilidade s6 é possivel para
pequenos campos aplicados. Nessa faixa de campo magnético muitos materiais
ferromagnéticos operam na regido de reversibilidade da movimentacédo das paredes de dominio
magnético (CULLITY, 2009). O comportamento da densidade de fluxo de cada material nesta
regido de trabalho, passa a ndo sofrer uma dependéncia da geometria da peca e de defeitos no
material, permitindo desta maneira, um monitoramento com pequenos valores de campo
aplicado.

Andrade (2016) relacionou os valores de densidade de fluxo magnético para diferentes
campos externos aplicados em funcdo do tempo, para uma amostra de 8 mm de espessura e
didmetro 24 mm do aco SAE 1045, utilizando medidas de tensdo de um sensor de efeito Hall,

como mostrado na Figura 5.
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Figura 5: Variacao da densidade de fluxo magnético na amostra de 8 mm para diversos campos

magnéticos aplicados.
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Fonte: ANDRADE, 2016.

Os valores de densidade de fluxo magnético aumentam com o valor do campo
magnético externo aplicado. E possivel observar que todos os valores de densidade de fluxo
magnético retornaram ao valor inicial (40 Gauss) apds a remog¢do do campo aplicado,
decorridos aproximadamente 25 segundos. Assim, a auséncia de campo remanescente da
magnetizac¢do confirmou que os experimentos de Andrade (2016), foram realizados na regido

de reversibilidade dos dominios magnéticos.

2.4. PERMEABILIDADE MAGNETICA

A permeabilidade magnética (u) € a medida da facilidade com que o fluxo magnético
atravessa um material (TOLEDO, 2007), ou mesmo a medida da quantidade de magnetizacao
que pode sofrer um material ou a facilidade na qual um campo é induzido neste mesmo material
(CULLITY, 2009). Landgraf (2001) afirma que a u ¢ a capacidade de um material amplificar
um campo magnético externo. A resposta magnética de um meio pode ser medida através de
sua permeabilidade magnética 1, podendo ser considerada uma fungdo linear de H na regido
de reversibilidade dos dominios magnéticos. Nesta regido os valores p sdo constantes e
comumente se encontram tabelados (GUIMARAES, 2009, LEITE, 2014), sendo o seu valor
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obtido pela razdo entre B e H, em que a densidade de fluxo, surge a partir da aplicacdo de um
campo magnético (CULLITY, 2009). Assim,

Ly )

Onde, u é inerente ao meio especifico. A razdo entre a permeabilidade do material e a
permeabilidade do vacuo é denominada permeabilidade relativa u.. Desta maneira,

tr = ﬂio (2)

A Figura 6 (a) representa a curva de magnetizacdo, que néo € linear, consequentemente

os valores de permeabilidade magnética ndo sdo constantes. A Figura 6 (b) representa o

comportamento da permeabilidade com a aplicacio de um campo magnético externo. E

possivel notar que na auséncia de H existe uma permeabilidade inicial xo que aumenta com a

aplicacdo de H até um valor maximo um ,e em seguida decresce com 0 aumento do campo

magnético.

Figura 6: Curvas tipicas da permeabilidade em um material ferromagnético, onde (a) é a permeabilidade

inicial e m&xima, e (b) a variacao de pu com H.

Hn |

(4] (b
Fonte: CULLITY, 2009.

2.5. INTERACAO ENTRE CAMPO MAGNETICO E MATERIAL

Segundo Cavalcante (2013), o comportamento do fluxo magnético e suas alteraces
estdo ganhando importancia em aplicacbes ndo destrutivas, permitindo determinar

descontinuidades superficiais e também internas em materiais ferromagnéticos.
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Quando um material ferromagnético sofre a acdo de um campo externo, este material é
magnetizado, devido a interacdo deste campo com os dipolos magnéticos e dominios
magnéticos do material (CALLISTER, 2007).

Cavalcante (2013) estudou a rela¢do entre campo magnético e material, através da
analise da influéncia da espessura da peca sobre a forma das linhas de fluxo magnético. Nota-
se que espessuras menores sofrem maior influéncia no que se refere a penetracdo das linhas de
campo no material, devido a influéncia do meio externo, que no experimento foi o ar. Este
estudo foi realizado por meio de simulagdes utilizando o método dos elementos finitos. A
Figura 7 ilustra esse comportamento, onde verificamos um achatamento das linhas de campo
para menores espessuras, influindo no angulo de entrada das linhas de campo. A inclinacao das
linhas de campo que penetram no material crescem com o aumento da espessura. As linhas de
campo passam a percorrer livremente o material a partir de uma determinada espessura. Este

estudo foi feito com a aplicacdo de uma intensidade de campo magnético fixa.

Figura 7: Perfis do fluxo magnético simulados para o aco SAE 1020 para diferentes espessuras. (a)

espessura de 2 mm, (b) espessura de 4 mm e (c) espessura de 6 mm.

Fonte: Adaptado de CAVALCANTE, 2013.

Cavalcante (2013) considerou a espessura de 11 mm, Figura 8 (b), como sendo a
espessura na qual as linhas de campo percorrem toda a espessura sem a interferéncia do meio

externo.
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Figura 8: Perfis do fluxo magnético simulados para o aco SAE 1020 para diferentes espessuras. (a)

espessura de 8 mm, (b) espessura de 11 mm e (c) espessura de 14 mm.

Fonte: Adaptado de CAVALCANTE, 2013.

Leite (2014) estudou a interacdo entre densidade de fluxo magnético e material, através
de medidas de tensdo Hall. Dois materiais com permeabilidades distintas foram utilizados nesse
experimento: um aco SAE 1045 que é ferromagnético e uma liga de aluminio ASTM 6261,
que é paramagnética. Para tal experimento Leite (2014) utilizou a técnica de ensaio
representada na Figura 9, que tem como principio de funcionamento, um solenoide (2) que
produziu uma intensidade de campo magnético H, quando alimentado por uma tensao
produzida por uma fonte regulavel (1). Um sensor de efeito Hall (4) foi posicionado entre a

extremidade do nucleo do solenoide (3) e a amostra (5).
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Figura 9: Técnica de ensaio proposta.
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Fonte: LEITE, 2014.

Os resultados obtidos por Leite (2014) com as amostras do aco SAE 1045 foram
semelhantes ao de Cavalcante (2013). Pode-se observar um aumento no valor de B com o
aumento da espessura, e que este valor tende a se estabilizar a partir da espessura de 8 mm. O
aumento da espessura leva a uma maior penetracao das linhas de campo magnético no material.

Leite (2014) efetuou 0 mesmo procedimento experimental, para estudar amostras de
aluminio ASTM 6261 como mostra a Figura 10. Para essas amostras ocorreu uma reducdo nos
valores de B com 0 aumento da espessura, estes valores também tenderam a se estabilizar, desta
vez a partir da amostra de 6 mm. Essa reducdo nos valores de B em funcéo do aumento da
espessura, mais uma vez ocorre devido a interferéncia do meio. Esse fato ocorre por ser, 0
aluminio um material paramagnético e ter permeabilidade magnética muito baixa, préxima a
do ar.
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Figura 10: Campo magnético induzido no centro e na proximidade da borda das amostras do aluminio

ASTM 6261 (posicdo 1: 6 mm a esq. do centro; posicao 2: centro; posi¢ao 3: 6 mm a dir. do centro).
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Fonte: LEITE, 2014.

2.6. ACO INOXIDAVEL DUPLEX

O AID possui uma microestrutura composta por duas fases de onde advém o nome
duplex. Este contém aproximadamente 50% de austenita (y) em forma de ilhas de estrutura
cubica de face centrada (CFC), em uma matriz ferritica (o) de estrutura cubica de corpo
centrado (CCC), responsavel também por outra fracdo em torno de 50%. (GUNN, 1992;
MUTHUPANDI et al., 2003; LIPPOLD, 2005 e VARELA, 2007 apud PARDAL, 2009).

A Figura 11 mostra uma microestrutura duplex de um acgo inoxidavel comercial

formada pelas duas fases, mostrando a fase ferrita (cinza escuro) e fase austenita (cinza claro).
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Figura 11: Microestrutura tipica na condi¢do comercial duplex.
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Fonte: Adaptado de CHEN e YANG, 2001.

2.6.1. Fases presentes nos acos inoxidaveis duplex

Inmeras mudancas podem acontecer nos AID durante tratamentos isotérmicos. A
maioria dessas transformacdes esta relacionada a ferrita (o), pois a taxa de difusdo nesta fase é
cerca de 100 vezes mais rapida que na fase austenita (y), tendo relagdo direta com o menor
parametro de rede da estrutura cristalina CCC. Outro fator determinante é o fato da ferrita ser
rica em Cr e Mo, conhecidos por promover a precipitacdo de fases intermetalicas. A
solubilidade destes elementos diminui na ferrita, conforme o decréscimo da temperatura,
aumentando a probabilidade de precipitacdo destes compostos durante 0s processos de
tratamentos térmicos (GUNN, 1992; LIPPOLD e KOTECKI, 2005 apud PARDAL, 2009).

Um dos métodos para identificacdo das fases presentes nos AID s&o as anélises das
curvas temperatura-tempo-transformacéo (Curvas TTT), sendo frequentemente empregados
para mostrar as fases que sdo formadas em funcéo da temperatura e tempo. O diagrama TTT
da Figura 12 possui duas regides distintas, sendo uma no intervalo de 300°C a 600°C, onde
temos a formagdo das fases Pi (m), Epson (g), @’ ¢ G, sendo a fase o’ responsavel pela
fragilizacdo dos AID e outra no intervalo 600°C a 1050°C, que apresenta a formacéo das fases
R, M023Cs, v2, %, Cr2N, 6 e N7Cs. Nessa faixa de temperatura, a fase ¢ € um precipitado
fortemente fragilizante, podendo formar-se em altas temperaturas decorrentes dos processos de
conformacao a quente, soldagem na construcdo e montagem de componentes de equipamentos
de processo como vasos de pressdo (PARDAL, 2009). Esta fase é frequentemente associada a
uma forte reducdo da tenacidade ao impacto e a perda de resisténcia a corrosao (TAVARES et
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al., 2000; GUNN, 2003 e SMUK, 2004 apud PARDAL, 2009). O presente trabalho concentra-
se na regido acima de 600°C.

Figura 12: Possiveis fases precipitadas no AID SAF 2205.
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Fonte: SEDRIKS, 1996 apud FIALHO, 2015.

2.6.2. Estudo da formacao da fase ¢

A formacdo da fase sigma inicia-se com nuclea¢do nos pontos de alta energia, como:
contornos de grédos, pontos triplos de grdos ou discordancias (GIRALDO, 2001 apud
ROMANA, 2009). Esta fase precipita-se a partir da fase ferritica nas interfaces ferrita/austenita,
como também, em contornos de grdos ferrita/ferrita, podendo ocorrer como produto da
decomposicdo eutetoide da ferrita original gerando, inclusive, austenita secundaria (y2)
(MAGNABOSCO, 2001).

Pequenas quantidades de fase o, como mostra a Figura 13, promovem uma diminui¢éo
consideravel de resisténcia sem influéncia notavel sobre a dureza, onde aproximadamente a
precipitacdo de 4% em volume desta fase pode resultar em um decréscimo de aproximadamente
90% da tenacidade (TAVARES et al., 2000; PARDAL, 2009). Segundo Tavares et al. (2010)
a precipitacdo de 1,3% de fase o diminuiu a resisténcia ao impacto de 32J (amostra ST —
Solubilizada — sem envelhecimento) para 24J (amostra de ST-800-10 — Envelhecimento a

800°C por uma hora).
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Figura 13: Variacéo de Tenacidade e dureza com % o.
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Fonte: TAVARES et al, 2010.

Brandi e Padilha, (1990) apud Magnabosco (2001) listam quatro tipos de reacdes de
decomposicdo da ferrita para a formacéo de fase c em AID:
1. Precipitacdo continua (6 = o + o empobrecida em cromo e molibdénio);
2. Precipitacdo descontinua (6 = ¢ + o empobrecida em cromo e molibdénio);
3. Eutetoide lamelar (8§ = ¢ + v2);
4. Eutetdide divorciado (6—> o + y2).

As reacOes 2 e 3 geram como produto microestruturas lamelares, enquanto as reagdes
1 e 4 provocam o surgimento de fase o com morfologia de particulas isoladas
(MAGNABOSCO, 2001). Barbosa et al. (1976), apud Magnabosco (2001) comprovaram que
esta morfologia se da quando o envelhecimento de acos duplex solubilizados ocorre proximo
a 900°C, enquanto que a 700°C e 800°C ha formacdo de eutetdide lamelar composto de o €
austenita secundaria.

Padilha (1990) apud Magnabosco (2001) confirmou que a principal reagdo que leva a
formacéo de fase 6 nos agos inoxidaveis duplex é a decomposicao eutetoide da ferrita, gerando
ainda austenita secundéaria, uma vez que a fracdo volumétrica de ferrita diminui com o avancgo
do envelhecimento, mostrando o seu consumo.

Romana (2009) realizou estudos visando compreender a cinética de formacdo da fase
o, utilizando uma amostra de AID 2507 envelhecida a 800°C por 1 hora, 0 a¢o apresentou fase

o com morfologia em coral, como mostra a Figura 14, indicando ou precipitacdo descontinua
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de fase o e formacéo de ferrita empobrecida, a partir da ferrita original do material (6 = ¢ +
a’), ou decomposicao eutetdide da ferrita (6 = o + y2), que geraria fase o e austenita secundaria

intercaladas.

Figura 14: Microestrutura da amostra de AID 2507 envelhecida a 800°C por 1 hora.

Fonte: Adaptado de ROMANA, 2009.

Para 12 horas de tratamento térmico a 800°C, a amostra ja ndo apresenta mais a fase ferrita
em sua microestrutura como mostra Figura 15. E possivel observar que a fase ¢ nesta amostra
esta mais consolidada, com provavel crescimento desta fase, a partir das lamelas encontradas
nas amostras de tempo inferior (Figura 14) (ROMANA, 2009).

Figura 15: Microestrutura da amostra de AID 2507 envelhecida a 800°C por 12 horas.
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Fonte: ROMANA, 2009.
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Lee et al. (1999) apud Pardal (2009) efetuaram tratamentos no mesmo material a
temperatura de 900°C durante 1 hora. A Figura 16 (a) apresenta as lamelas de carbonetos e y2
crescendo em diregdo a ferrita (3). A Figura 16 (b) mostra a precipitagao tipica da fase ¢ entre
os contornos de grdos austeniticos e ferriticos (y/0). Em processos a altas temperaturas, a
precipitacao intergranular da fase ¢ pode ser, preferencialmente, tanto nos contornos de graos

ferriticos (6/0), como também nos contornos (8/y).

Figura 16: Fases fragilizantes precipitadas, obtidas através de MEV. Amostras tratadas a 900°C durante
60 minutos: (a) SD-A. (b) SD-B.
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Fonte: Adaptado de PARDAL, 2009.

2.7. TECNICAS DE ENSAIOS NAO DESTRUTIVEIS PARA
ACOMPANHAMENTO DA FASE SIGMA

2.7.1. Técnica de Ultrassom

O ensaio de ultrassom tem sido utilizado ha vérias décadas para determinar as
propriedades mecanicas dos sélidos de uma forma exata, rapida e ndo destrutiva. Consiste
basicamente na aplicacdo e captacdo de ondas acusticas ultrassénicas no material. As ondas
apresentardo alteragdes quando refletidas, provocadas por mudancas nas propriedades
estruturais, como trincas, porosidades ou outras descontinuidades. Esta técnica é largamente
utilizada em inspecdes de solda e medicdo de espessura (SILVA et al., 2009; NORMANDO et
al., 2010 e ALBUQUERQUE et al., 2012).

O principio de funcionamento consiste na aplicacdo de um pulso ultrassonico gerado
por um cristal piezoeletrico, acoplado no material a ser analisado. Ao incidirem em uma

descontinuidade, falha interna ou a superficie oposta do material, esses pulsos sdo refletidos e
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em seguida captados pelo transdutor, convertidos em sinais eletronicos e mostrados na tela do

aparelho de ultrasom, este processo € representado na Figura 17 (ANDREUCCI, 2003).

Figura 17: Principio béasico do ensaio por ultrasom.
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Fonte: ANDREUCCI, 2003.

Testes ndo destrutivos, tais como métodos ultrassonicos, tém sido usados para
acompanhamento de fases em AID a fim de fornecer estudos mais eficientes e precisos,
considerando-se que esta técnica contribui para a caracterizacdo de materiais e avaliacdo das
suas propriedades mecanicas, sem qualquer dano ou implicacdes em uso posterior do material
em estudo (ALBUQUERQUE et al., 2012; SILVA et al., 2016).

Normando et al. (2010) com o objetivo de acompanhar a formagao da fase ¢ no AID
UNS S31803, através de ensaios ultrassdnicos para frequéncias de 4, 5, 10 e 20 MHz (Figura
18), mostrou que a velocidade do som em cada material é influenciada pela densidade e o
modulo de elasticidade do material. Portanto, as mudancas observadas para a velocidade do

som indicam mudangas nas propriedades dos materiais devido a fase . Pode-se observar na
Figura 18 que para o envelhecimento até 15 minutos nas temperaturas de 800°C e 900°C, onde
a proporgdo de fase 6 ¢ pequena (pouco mais de 1%), ndo ha grande varia¢des na velocidade.
Contudo, para envelhecimentos superiores a 15 minutos, houve uma variacgdo signficativa na

velocidade ultrassonica confirmando que ela aumenta com o tempo de envelhecimento.
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Figura 18: Velocidade ultrassonica para envelhecimento de AID UNS S31803 envelhecido a 800 e 900°C.
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Fonte: Adaptado de NORMANDO et al., 2010.

2.7.2. Ensaios magnéticos para acompanhamento da fase ¢

A presenca de fase ¢ provoca alteracdes nas propriedades eletromagnéticas dos AID. A
ferrita (3) ¢ ferromagnética, enquanto a austenita (y) é paramagnética e a fase sigma (o) é
paramagnética. Assim, um aumento no percentual de fase 6 com a consequente diminui¢do da
fracdo volumétrica de ferrita, resulta em um comportamento ferromagnético menor. Devido a
estas caracteristicas, técnicas eletromagnéticas sdo ferramentas ndo destrutivas interessantes
para a avaliacdo da degradacdo causada pela presenca do teor de fase ¢ nos AID (CAMERINI
etal., 2015).

Camerini et al. (2015) realizaram um estudo sobre o comportamento magnético de um
aco inoxidavel duplex para diferentes condi¢cdes microestruturais. Medigdes foram realizadas
em vérias amostras e os resultados sdo mostrados na Figura 19. As amostras sem precipitacao
de fase sigma estéo representadas pela cor rosa (80% 6 ¢ 20% v), cor anil (70% 6 ¢ 30% v) e
cor preta (50% 06 e 50% vy). J& as amostras com precipitagao de fase o estdo representadas pelas

cores vermelha, verde e azul (0.75%, 8% e 15% respectivamente).
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Figura 19: Curvas de Medic6es VSM.
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Fonte: CAMERINI et al., 2015.

Na Figura 19, confirma-se que a precipitagdo da fase ¢ ¢ seguida por uma diminuic¢ao
correspondente na fracdo volumetrica de ferrita, alteragdes nas proporgdes entre O/y e,
consequentemente, nas propriedades magnéticas do ago. Sabendo que a fase o ¢ paramagnética,
um aumento na sua fracdo volumétrica provoca uma diminuicdo do comportamento
ferromagnético do material. Por isso, a diminuicdo do nivel de saturacdo magnética
apresentado na Figura 19, pode ser explicada por dois fatores: a precipitacdo da fase

paramagnética e diminuicdo do conteddo de ferrita, fase ferromagnética.

2.7.3. Ruido Barkhausen

O efeito de Barkhausen é uma homenagem ao seu descobridor Heinhich Barkhausen,
que em 1919 observou que materiais ferromagnéticos submetidos a variacdes de campos
magnéticos, emitiam ruidos sonoros e estes ruidos apresentavam varia¢es de um material para
outro, utilizando as mesmas frequéncia e/ou amplitude (CULLITY, 2009; PRAXEDES, 2012).

Quando um campo magnético externo aplicado a um material for suficiente para que 0s
movimentos das paredes dos dominios magnéticos vencam o bloqueio da microestrutura do
material, isto ird produzir ruidos nos valores de tensdo. Este ruido é denominado de

Barkhausen. A movimentagdo nas paredes de dominios é causada por véarios fatores, como
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microestrutura, limites de gréos, inclus@es, estresse e niveis de tensdo (NORMANDO et al.,
2010).

Kleber et al. (2004) conseguiram relacionar microestruturas de acos com duas fases
(com aproximadamente 20 % de martensita e 80% de ferrita) com o sinal de ruido Barkhausen
como mostra a Figura 20. Durante o recozimento entre 750°C e 860°C, o teor de carbono da
martensita muda enquanto que a ferrita é reduzida. Para obter diferentes composicGes de
martensita, Kleber et al. (2004) estudaram os a¢os B (0,34% de carbono), C (0,48% de carbono)
e D (0,63% de carbono) que foram tratados respectivamente a 860, 850 e 800°C por 5 minutos
e resfriados na agua. A amostra de ferrita, aco A (0,07% de carbono), foi obtida a partir do
tratamento a 700°C seguida por resfriamento em agua.

Os resultados de ruido de Barckhausen de Kleber et al. (2004) sdo mostrados nas
Figuras 20 (a) e (b) para amostras de ferrita e martensita respectivamente. E possivel observar
que o ruido de Barckhausen do aco de estrutura ferritica é localizado em um campo magnético
baixo e apresenta uma alta amplitude. Entretanto, a leitura para a martensita resulta na reducao

do sinal e um deslocamento do pico para campos magnéticos elevados (KLEBER et al., 2004).

Figura 20: Resultado do ruido Barckhausen do (a) aco A e (b) agos B, C e D.
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Fonte: KLEBER et al., 2004.

Segundo Kleber et al. (2004) e Silva (2010) dois parametros importantes nesse

experimento sdo, a amplitude méxima de ruido Barkhausen (ARB), e 0 campo magnético
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correspondente (H). Eles relacionam o primeiro com o tamanho do salto das paredes durante a
reorganizacao dos dominios, enquanto o segundo esta relacionado a forga magnética necessaria
para mover as paredes.

Normando et al. (2010) aplicaram a técnica de ruido Barkhausen a cinco amostras do
AID UNS S31803: uma sem tratamento térmico, duas envelhecidas a 800°C por 30 e 120
minutos e duas envelhecidas a 900°C por 30 e 120 minutos. Eles foram capazes de reconhecer
padrdes e discriminar amostras em diferentes condi¢des de tratamentos térmicos e consequente
diferengas nas proporgdes de fase o, como mostra a Figura 21. Eles concluiram que amostras
de materiais com a mesma propor¢ao de fase ¢ tendem a se localizar em uma mesma regido do

grafico.

Figura 21: PCA (principal component analysis — Analise de Componente Principal) de ruido Barkhausen
para diferentes amostras de AID UNS S31803).
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2.7.4. Correntes parasitas

Quando um campo magnético é aproximado de massas metalicas, um fluxo de inducéo
variado provocara nesses materiais, correntes induzidas, correntes de Foucault ou correntes
parasitas. A origem do nome eddy current (correntes parasitas) vem do fato delas se
apresentarem em caminhos fechados concéntricos, dando a ideia de um redemoinho (SOARES,
1976).
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Segundo Soares (1976), as aplicacdes de correntes de Foucault no ensaio nao destrutivo
datam de 1879 quando D. E. Hughes utilizou ondas eletromagnéticas para identificar metais.
Contudo as aplicacGes em laboratérios e industrias iniciaram na década de 50 na Alemanha,
com os trabalhos tedricos e experimentais desenvolvidos por Friedrich Foster e seus
colaboradores.

Normando et al. (2010) e Formigoni (2012) afirmaram que 0s ensaios por correntes
parasitas consistem na excitagdo de uma bobina, devido a aplicagéo de uma corrente alternada
de baixa frequéncia, capaz de produzir um campo magnético primario que em contato com um
material ferromagnético qualquer, induz no mesmo, um fluxo de corrente elétrica denominada
parasita. Essas correntes induzem no material um fluxo magnético de baixa intensidade,
denominado campo secundario. Qualquer tipo de descontinuidade no material, seja uma trinca,
deformacdo ou mesmo mudanca microestrutural, provocara uma perturbacdo nesta corrente
criando por sua vez, uma interferéncia no fluxo magnético gerado e consequentemente na
impedancia da bobina.

A Figura 22 apresenta o principio basico do ensaio por correntes parasitas. Uma
corrente alternada alimenta uma bobina, criando um campo magnético primario (em azul —
Figura 22 a), quando esta bobina é colocada sobre um material condutor, correntes alternadas
(em vermelho — Figura 22 b) séo geradas nesse material ocasionando o surgimento de campo
magnético secundario. Defeitos no material perturbam o caminho dessas correntes parasitas
(em amarelo — Figura 22 c) e consequentemente os valores no campo magnético secundario
provocando uma mudanca no campo resultante (PEREIRA, 2007; CAVALCANTE, 2013).

Figura 22: Representagdo do ensaio por correntes parasitas.
)

Fonte: Olympus, 2016.
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Normando et al. (2010) utilizaram esta técnica por considera-la um metodo sensivel as
propriedades eletromagnéticas dos materiais. A Figura 23 mostra 0 comportamento da
impedancia versus as condic¢des de tratamento de duas amostras de AID tratadas a 800°C e
900°C envelhecidas por 5, 15, 30 e 120 minutos. A diminui¢do dos valores de impedéancia
observadas nos 15 minutos iniciais ndo foi associado a precipitacdo da fase o, podendo ser

associada a formacao de fase austenita secundaria (y2).

Figura 23: Impedancia versus as condices de tratamento térmico.
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Fonte: NORMANDO et al., 2010.

Ainda analisando a Figura 23, observamos uma diminui¢do importante na impedancia
apo6s 15 minutos de tratamento, em ambas as amostras tratadas a 800°C e 900°C, certamente
devido a precipitacdo da fase paramagnética 6. NORMANDO et al., 2010).

Camerini et al. (2015) realizaram ensaios ndo destrutiveis por correntes parasitas
utilizando os métodos ECT (Eddy Current Testing — Testes de correntes parasitas)
convencional e o método SLOFEC (Saturated Low Frequency Eddy Current — Correntes
parasitas de baixa frequéncia saturada) no qual um circuito magnético € construido
empregando-se: dois imas permanentes, a amostra a ser inspecionada, uma peca em forma de
U em aco de baixo carbono para fechar o circuito magnético e a sonda de corrente parasita
entre 0s im&s, como mostrado na Figura 24. Eles obtiveram em ambos os métodos resultados

satisfatorios no que se refere a identificagao de pequenas proporcdes de fase c.
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Figura 24: Configuracdo para o experimento por correntes parasitas do AISD, utilizando o método
SLOFEC.
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Fonte: CAMERINI et al., 2015.

A Figura 25 mostra o grafico do ensaio convencional por correntes parasitas, com
angulo de fase do sinal versus quantidade de ferrita do material, onde podemos observar que a
ECT convencional foi capaz de separar as amostras em dois grupos: amostras sem fase o (e) ¢
as amostras com fase ¢ (0). Todas as amostras com fase o exibiram um desvio de angulo maior
que 15,5°, enquanto as amostras sem fase ¢ exibiram um desvio de angulo abaixo de 14,3°.
Estes angulos, denominados angulos de fase é dado pelo angulo formado entre a componente
indutiva e a componente resistiva do material e s&o alterados por mudangas microestruturais
das amostras. Assim, a ECT convencional foi capaz de distinguir as amostras, mesmo com
baixo percentual de fase c (CAMERINI et al., 2015).

Figura 25: Angulo de fase (Graus) versus porcentagem de fase ferrita (8), para a técnica ECT.
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A Figura 26 mostra, por sua vez, os resultados obtidos pela técnica SLOFEC, que
apresentam a mesma tendéncia que os resultados obtidos por ECT convencional, ou seja,
quanto menor o teor de ferrita nas amostras do AID, menor € a variacdo do angulo de fase no
sinal ECT. Esta relacdo entre os resultados era esperado, visto que ambas as técnicas sao
influenciadas pelos mesmos parametros electromagnéticos das amostras. No entanto, apesar
desta semelhanca, algumas diferencas nos resultados podem ser facilmente notadas. A variacao
do angulo de fase obtidas por SLOFEC atingiu valores cerca de 2,5 vezes maiores que por ECT
convencional, confirmando que as diferencas entre as amostras electromagnéticas estéo
ampliadas na condicdo de saturagdo magnética. Além disso, a técnica foi capaz de distinguir
claramente as amostras com baixa quantidade de fase 6. Vale mencionar, que quanto maior a
quantidade de fase ¢ na amostra, menor sua permeabilidade magnética, por conseguinte, maior
é a diferenca entre os sinais de corrente de Foucault, de modo que a caracterizac¢do apresentada
nas figuras 25 e 26 sdo eficientes para cenarios com baixo teor de fase 6 (CAMERINI et al.,
2015).

Figura 26: Angulo de fase de sinal (Graus) SLOFEC versus porcentagem de fase ferrita (5).
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Fonte: Adaptado de CAMERINI et al., 2015.

Ghanei et al. (2013) realizaram ensaios de correntes parasitas para a analise da
microestrutura de agos martensitico-ferriticos. Em seus experimentos foram observados que
altos teores de martensita reduzem a permeabilidade do material, e consequentemente 0s

valores da impedancia medida no equipamento de correntes parasitas como mostra a Figura
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27, confirmando mais uma vez a eficiéncia desta técnica. A impedancia normalizada foi

determinada pela divisdo da impedancia (Z) pela impedancia da bobina a vazio (Zo).

Figura 27: Comportamento da impedancia normalizada da bobina contra diferentes percentuais de

martensita na frequéncia ideal de 250 Hz.
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Fonte: Adaptado de Ghanei et al., 2013.

2.7.5. Técnica de caracterizacdo através de medidas de permeabilidade
magnética

A cinética de transformacéo de fase em um AID provoca alteracdes nas propriedades
magnéticas dos acos, consequentemente no comportamento da permeabilidade magnética
desses materiais como investigado por NORMANDO et al., (2010), TAVARES et al., (2010),
GHANEI et al., (2013), CAMERINI et al., (2015), SILVA et al., (2016).

Pardal, (2009) avaliou a possibilidade de detecgdo de fase a’ por meio de medigdes de
permeabilidade magnética, utilizando um ferrritoscépio. O ferritoscopio, Figura 28 (a), bem
como o principio de funcionamento deste equipamento apresentado na Figura 28 (b), onde um
campo magnético gerado por uma bobina interage com as fases magnéticas da amostra. As
mudanc¢as no campo magnetico (B) induzem uma tensdo proporcional ao conteddo da fase
ferromagnética em uma segunda bobina. Essa tensdo de saida é entdo analisada, sendo a

mesma, proporcional ao teor da fase ferromagnética do material.
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Figura 28: (a) Ferritoscopio desenvolvido pela Helmut Fischer®, (b) Principio de funcionamento do

ferritoscépio.
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Fonte: HELMUT FISCHER, 2016.

Segundo Pardal (2009) a fase o’ dificulta a movimentagdo das paredes dos dominios
magnéticos durante a aplicagdo de um campo magnético externo, resultando
consequentemente, em uma reducgédo da permeabilidade. A relacdo entre a quantidade de ferrita
e permeabilidade magnética obtida através da leitura do ferritoscopio pode ser determinada

pela expresséo:
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o, o,

Aﬂo{A—éj _(6-3) ©
Onde: 46/0i é a variagdo especifica da ferrita medida no ferritoscopio, que é proporcional a
variacdo da permeabilidade registrada pelo instrumento (4u), di € de S&0 0s percentuais de ferrita
medidos pelo ferritoscopio nas amostras, na condigdo solubilizada (inicial) e na condigéo de
envelhecimento, respectivamente. O sinal de leitura deste instrumento é proporcional ao teor
da fase ferromagnetica das amostras testadas.

A Figura 29 mostra as curvas levantadas com os resultados obtidos por um
ferrotoscopio em fungdo do tempo de envelhecimento para temperaturas de 400, 450, 475, 500
e 550°C em um AISD UNS S32520. Com excecdo da amostra tratada a 550°C todas as outras
apresentaram comportamento similar. Pardal, (2009) atribuiu essa alteracdo ao efeito
produzido por outras fases precipitadas a esta temperatura, tais como: y2, R e y.

Silva et al. (2016), também conseguiram relacionar a precipitacdo da fase a’, com a
dificuldade de movimentacédo dos dominios magnéticos devido a formacao desses precipitados
fisicamente dispersos dentro do material. Essa fase provocou reducdo nos valores de
permeabilidade magnética por ser paramagnética e por dificultar o movimento das paredes dos
dominios.

Figura 29: Variacdo das permeabilidades medidas em um ago inoxidavel super duplex para varias

temperaturas e tempos de envelhecimento.
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Fonte: PARDAL, 2009.
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Tavares et al. (2010) utilizaram valores de permeabilidade, baseadas na leitura de um
ferritoscopio em seus experimentos com o objetivo de determinar a quantidade de fase 6, em
um AID UNS-S31803. A Figura 30 representa a variacdo da saturacdo de magnetizacdo e a
leitura do ferritoscopio com a quantidade de fase o para amostras deformadas e ndo
deformadas. Observa-se que os resultados nas curvas de magnetizacao, obtidas em leituras do
ferritoscopio para diferentes amostras, descrevem comportamentos semelhantes,

demonstrando a fragilizagdo no material por fase c.

Figura 30: Curvas de magnetizacdo de saturacdo (ms) e leitura do ferritoscopio (F) em fungéo do
percentual da fase o, para amostras deformadas e ndo deformadas, envelhecidas a 800°C por diferentes

tempos.
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Fonte: Tavares et al., 2010.

2.7.6. Caracterizacdo por campo magnetico induzido na regidao de
reversibilidade dos dominios

Silva et al. (2016) relacionaram as mudancas microestruturais em um AID UNS S31803
com o comportamento magnético destes, utilizando um sensor de efeito Hall para medir a
densidade de fluxo magnético resultante da interacdo entre a aplicacdo de uma intensidade de
campo magnético externo e o material. A Figura 31 mostra a configuragdo experimental
utilizada, na qual o sensor de efeito Hall (5) foi posicionado entre um solendide (7) que é
alimentada por uma fonte de tensdo (3) e a amostra a ser estudada (6), que provoca alteracoes

no campo induzido resultante. A interacdo da peca com o campo externo foi medido pelo sensor
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Hall através de sinais de tensdo analdgicos e convertidos em sinais digitais através da placa de
aquisicao de dados (2) em seguida enviados para o computador (1).

Silva et al. (2016) conseguiram relacionar a reducdo da permeabilidade magnética desse
aco com a presenga da fase a’. Os resultados de permeabilidade magnética foram calculados
com base nas tensdes de saida de um sensor Hall, que por sua vez foram afetadas pelas
alteracdes microestruturais do material em estudo. A tensao de saida do sensor € proporcional

a densidade das linhas de fluxo magnético que o atinge.

Figura 31: Representacdo esquematica da bancada de testes.
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Fonte: Adaptado de SILVA et al., 2016.

A Figura 32 mostra a variacdo da dureza e permeabilidade magnética para um AID, em
funcdo do tempo de envelhecimento para a temperatura de 475°C. Na Figura 32, é possivel
observar um réapido endurecimento nas primeiras 24 horas de envelhecimento, causada pela
formacao de precipitados o’, seguido de uma tendéncia de estabilizacao.

O comportamento da curva de permeabilidade magnética apresenta reducédo
significativa para os tempos de envelhecimento inferior a 50 horas e tendem a estabilizar apds
este tempo devido a consolidacdo da formagdo da fase a’. Resultados semelhantes também
foram encontrados por Lo et al. (2007), onde transformacdes em um aco inoxidavel duplex
para mesma temperatura e tempo de envelhecimento foram estudadas com base em medidas

de susceptibilidade magnética.
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Figura 32: Variacédo da permeabilidade magnética e dureza para as amostras de material envelhecido a

475° C, em funcdo do tempo.
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Fonte: Adaptado de SILVA et al., 2016.

Neste capitulo foram apresentadas técnicas aplicadas para 0 acompanhamento de
fragilizacéo dos acos inoxidaveis duplex, destacando-se entre essas, as baseadas em anélise de
propriedades magnéticas nesses materias. As alteracBes microestruturais nos materias
provocam mudancas em suas propriedades magnéticas, proporcionando a eficiéncia no uso de
técnicas magnéticas. A andlise bibliografica permitiu ainda verificar que autores que utilizaram
medidas de tensdo para acompanhamento de transformacdes de fase obtiveram resultados

satisfatorios, inclusive para pequenas alteracdes.
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3. METODOLOGIA

Este capitulo descreve acerca dos procedimentos metodologicos utilizados no
desenvolvimento de uma técnica de ensaio ndo destrutivo visando o acompanhamento da

formacao da fase o na fragilizagdo dos AID.

3.1. MATERIAL

Neste trabalho foi utilizado um AID UNS-S31803 adquirido em formato de chapa
retangular e posterior cortes para obtencdo das dimensfes 5 x 10 x 10 mm, e cuja composi¢ao
quimica é apresentada na tabela 1.

Tabela 1: Composi¢éo do AID UNS-S31803, como recebido, em percentual de peso.
C Mn P Cu Cr Mo Ni S Fe

0,03 1,09 0,02 0,25 22,29 4,12 5,7 = Balance
Fonte: FIALHO, 2015.

3.2. OBTENCAO DE AMOSTRAS COM DIFERENTES QUANTIDADES DE
FASE o

3.2.1. Tratamento térmico de envelhecimento para obtencédo da quantidade
de fase o

Inicialmente, as amostras de AID UNS-S31803 com dimensdes de 5 x 10 x 10
milimetros foram submetidas a um tratamento térmico de envelhecimento nas temperaturas de
700°C, 750°C, 800°C, 850°C, 900°C, 950°C e 1000°C e tempos de 15, 60 e 120 minutos,
totalizando trés amostras por cada temperatura. As amostras tratadas foram resfriadas em agua
apos tratamento.

Os tratamentos térmicos foram realizados em um forno do tipo mufla Jung, no
laboratorio do Grupo de Simulagdo de Comportamento de Materiais (GSCMat) do Instituto

Federal de Educacéo, Ciéncia e Tecnologia da Paraiba, Campus Jodo Pessoa (IFPB-JP).
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3.3. CARACTERIZACAO MAGNETICA

3.3.1. Bancada de teste para determinacéo de intensidade de campo
magnetico induzido (B)

A Figura 33 mostra a bancada de teste utilizada para os experimentos, a qual foi

desenvolvida no laboratorio do GSCMat do IFPB — Campus Jodo Pessoa.

Figura 33: Bancada de ensaios ndo destrutiveis.

A bancada é composta por: (1) Fonte de tensdo; (2) Bancada com solenoide; sensor de
efeito Hall; e suporte para a amostra; (3) placa de aquisicéo de dados; (4) monitor; (5) fonte de
alimentacdo. O funcionamento do equipamento esta descrito logo abaixo.

O equipamento ¢ alimentado por uma bateria de 12V capaz de fornecer uma corrente
de até 55A. Uma fonte de tensdo alimenta um solenoide com tens&o variando de zero até a
saturacdo do sensor Hall. O solenoide utilizado possui valores da relagdo de N/L de 133,8 e
resisténcia elétrica de 72Q. Foi utilizado um sensor de efeito Hall linear modelo SS495A, da
Allegro Microsystems, com sensibilidade de 3,125 mVolts/Gauss, dimensdes de 3.00 mm X
4.00 mm x 1.57 mm e tensdo de alimentac&o podendo variar de 0 a 10V, tendo sido escolhido
opera-lo com uma tensdo regulada de 5 V. A bancada (2) foi confeccionada em Poliacetal,
material de baixo atrito e excelente estabilidade dimensional.

Uma amostra é colocada apos o sensor Hall e causa uma varia¢do na densidade de fluxo

magnético original. O sensor Hall capta essas variac@es, onde o sinal gerado pelo sensor Hall,
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analogico (sinal de tenséo), é captado por uma placa de aquisicdo que o converte em sinal

digital (bits) e envia a um computador que utiliza o software hiperterminal.

3.3.2. Tratamento dos Sinais

Apos a escolha da quantidade de medidas (no trabalho foram escolhidas um total de
500 leituras), os valores de tensdo foram analisados a cada 0,5 V e posteriormente convertidos
em valores de densidade de fluxo magnético, como mostrado na equacgéo abaixo, obtida de
LEITE, (2014).

133,8xV
72

H = (4)

O tratamento estatistico desses valores possui um intervalo de confianca estimado para
a média de parametros das amostras de 95%, escolhido através da distribuicdo t student. Os
valores foram utilizados para o levantamento das curvas de magnetizacdo do material (B x H)
para todas as temperaturas estudadas. A partir dessas curvas, 0 comportamento da variacao da
permeabilidade magnética para cada uma das amostras foi determinado através dos valores de
inclinagdo de cada uma das curvas de magnetizacéo B x H.

Com os valores obtidos no ensaio foi determinado o campo magnético ideal, através da
amplitude de diferencas da amostra sem fase o, e aquelas com maior percentual de fase o,
envelhecidas por 120 minutos. Em seguida, foram obtidos os valores de densidade de fluxo
magnético. Os resultados obtidos por esse método foram comparados com o método da

permeabilidade magnética.

3.4. DETERMINACAO DA QUANTIDADE DE FASE o

3.4.1 Caracterizacéo por microscopia optica

As amostras foram submetidas ao processo de metalografia, passando por etapas de
lixamento e polimento para posterior ataque quimico e revelacdo da microestrutura. Estas
foram preparadas no laboratorio de metalografia do IFPB, e em seguida submetidas a ataque
quimico com solucao eletrolitica de 10% de hidréxido de potéssio (KOH) diluido em 70 ml de
H20 destilada. O ataque eletrolitico foi realizado por dois eletrodos conectados a uma fonte de

tensdo regulada em 3 volts, 0 positivo na peca e 0 negativo na mistura, com tempo de ataque
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de 30 segundos para revelar preferencialmente a fase o e, consequentemente, facilitar a
visualizacdo da mesma.

Em seguida, foi realizada microscopia otica utilizando um microscépio NIKON FX
35XD com camera acoplada. Para cada amostra, foram obtidas cinco imagens, totalizando
cento e dez. As imagens foram capturadas e tratadas por um software de aquisicdo de imagem
desenvolvido no GSCMat do IFPB. O percentual de fase o também foi determinado por
metalografia quantitativa através do método da grade, onde uma grade foi sobreposta sobre as
22 imagens escolhidas das amostras. A Figura 34 apresenta a grade utilizada no nosso
experimento. Utilizando o sistema de camadas do editor de imagens Adobe Photoshop CS6,
onde fica possivel movimentar a camada (grade) em toda a imagem. Em seguida sdo contados
0s pontos dessa grade, que se encontraram sobre a fase o, ¢ divididos pelo total de pontos da

grade, determinando desta maneira as fracdes volumétricas e o percentual da fase o.

Figura 34: Amostra sobreposta com a grade de 100 pontos utilizada no Adobe Photoshop CS6.
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3.4.2. Caracterizacao por difracdo de raios X

Os ensaios de difracio de raios X foram realizados no CTGAS, utilizando radiacio Ko
de cobre, com tens&o de 40 kV e corrente de 30 mA, passo de 0,02°, com tempo por passo igual
a 9,6s adotando um angulo de varredura (20) variando de 41 a 53°.

As amostras submetidas a este ensaio foram as com maior tempo de envelhecimento,
para determinar os volumes de fase ¢ e posterior comparacao com os resultados obtidos pelo

método da grade.

52



3.4.3. Ensaios de dureza

A amostra sem tratamento térmico e as envelhecidas, em todas as condi¢des de
tratamento, foram submetidas a ensaios de dureza Rockwell C de acordo com a norma NBR
6672. O equipamento utilizado foi o Durémetro da Mitutoyo, modelo Durotwin 963-102, de
aplicacdo universal e leitura analogica para medi¢cdes Rockwell, no Laboratério de ensaios do
IFPB — Campus Jo&o Pessoa.

Cada uma das amostras foi submetida a cinco medidas, com distancia de 2 mm. Em

seguida foi feita a média com respectivo erro e a determinacgéo do intervalo de confianca.

3.4.4. Ensaio de impacto

Resultados de ensaios de impacto obtidos do banco de dados, do mesmo material foram
utilizados para correlagcdo com os obtidos de ensaio eletromagnético estudado.

Foram utilizados resultados de energia de Charpy do mesmo material para a amostra
como recebida e as tratadas na temperatura de 800°C e 900°C, e envelhecidas por 15, 60 e 120
minutos. Para esse procedimento foi utilizada a maquina universal para ensaios de materiais da
Wolperp/Amsler, modelo PW30/15K pertencente ao laboratdrio de ensaios do Instituto Federal
da Paraiba (IFPB) do campus de Jodo pessoa, PB. Esses resultados estdo no banco de dados do
GSCMat.

3.5. CORRELACAO DOS RESULTADOS

Buscando estabelecer relacéo entre as principais consequéncias, da formagao de fase o
nos AID, os valores percentuais obtidos pelo método da grade foram relacionados com a
dureza, bem como medidas de permeabilidade magnética e densidade de fluxo magnético. Os
dados magnéticos também foram comparados com resultados de energia de impacto obtidos
por Fialho (2015), para confirmar que a fragilizagdo por fase o, pode ser determinada por

medidas de permeabilidade e densidade de fluxo magnético.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1. CARACTERIZACAO MICROESTRUTURAL DO ACO INOXIDAVEL
DUPLEX SAF 2205

4.1.1. Caracterizagcdo microestrutural do ago inoxidavel duplex como
recebido

A micrografia optica do AID SAF 2205 sem tratamento térmico e atacado com
hidroxido de potassio (KOH) é apresentada na Figura 35. E possivel ver a presenca da fase
ferritica de tonalidade mais escura e a fase austenitica de tonalidade mais clara. A presenca da
fase ferritica e austenitica, como observado, em proporcGes similares esta de acordo com a
literatura. Segundo Pardal (2009) essas duas fases sdo comumente encontradas nesse material

em percentuais semelhantes.

Figura 35: Micrografia do AID SAF 2205 como recebido obtida por MO (Ataque: KOH).
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—

Utilizando o método da grade foram obtidas as fragGes volumeétricas de 54% e 46% para

as fases 0 e y respectivamente.
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4.1.2. Caracterizacdo microestrutural do aco inoxidavel duplex envelhecido
a 700°C

A Figura 36 (a) mostra uma micrografia do AID tratado termicamente a 700°C e
envelhecido por 15 minutos, apos ataque eletrolitico com solugdo de 10% KOH para revelacao
da fase . Esses resultados estdo de acordo com os resultados obtidos por MAGNABOSCO
(2001), CHEN et al., (2002), WENG et al., (2004), ROMANA (2009), PARDAL (2009) e
TAVARES et al. (2010). E possivel observar a ferrita em cinza escuro e a austenita cinza claro
e quase nenhuma propor¢ao de fase ¢, com apenas alguns pontos oxidados com tonalidade
preta. A fragdo volumétrica de fase o calculada pelo método da grade mantem-se praticamente
constante para todos os tempos de envelhecimentos em proporcdes inferiores a 1% o0 que esta
de acordo com resultados obtidos por MARTINS e FORTI (2008) e MOHAPATRA et al.,
(2013).
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Figura 36: Micrografia do AID SAF 2205 tratada a 700°C (a) por 15 minutos; (b) por 60 minutos; (c) por
120 minitos, obtidas por MO (Ataque: KOH).
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A Figura 36 (b) apresenta a amostra envelhecida por 60 minutos onde mais uma vez se
consegue visualizar as fases ferrita e austenita, apesar do ataque favorecer a visualizacdo da
fase 6, com os pontos oxidados mantendo-se praticamente constantes. A quantidade de fase ¢
manteve-se em torno de 0,6% para os envelhecimentos por 15 minutos (Figura 36 a), 60
minutos (Figura 36 b) e 120 minutos (Figura 36 c).

Segundo Aguiar (2012), a saturacdo magnética esta diretamente ligada a fracéo
volumétrica de fase magnética em um material. Mohapatra et al. (2013) aplicaram essa técnica
em uma liga Fe-Cr na temperatura de 700°C com diversas horas de envelhecimento,
constatando que nas 10 primeiras horas de envelhecimento, o volume de fase sigma ndo
ultrapassou 0,2%, o que pode explicar uma fragdo volumétrica de fase ¢ tdo baixa nos nossos
experimentos para amostras de mesmo tratamento térmico, onde o percentual ndo ultrapassou
0,6%.

Martins e Forti (2008), calcularam a concentracdo volumétrica de ferrita, austenita e
fase o, em um AISD ASTM A890 Gr1C para 2 horas de envelhecimento, pelo método da grade,
e observou que a fase sigma comegou a precipitar-se a partir das temperaturas de
envelhecimento em torno de 760°C, com propor¢des pouco perceptiveis para o tratamento a

700°C, o que esta de acordo com nossos resultados.

4.1.3. Caracterizacao microestrutural do aco inoxidavel duplex envelhecido
a 750°C

Chen et al. (2002), realizando experimentos em um AID 2205 confirma que a evolucéao
microestrutural no que se refere a formacdo de fases secundarias, durante o envelhecimento
para temperatura de 750°C, € muito menor na fase inicial de envelhecimento quando
comparadas com as amostras de 900°C. Nossos resultados obtidos para as amostras de 750°C
e 900°C para a primeira hora de envelhecimento estdo em consonancia com essas conclusdes.
As Figuras 37 (a) e (b) representam amostras tratadas a 750°C por 15 e 60 minutos. Estas

apresentaram 0,9% e 1,5% de fase ¢ respectivamente.
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Figura 37: Micrografia do AID SAF 2205 tratada a 750°C (a) por 15 minutos; (b) por 60 minutos; (c) por
120 minitos, obtidas por MO (Ataque: KOH).

(a)
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Chan e Tjong (2014), utilizaram a técnica de difracdo de eletrons espalhados para
quantificar o volume de fases em um AID 2205, submetido a tratamento térmico a 750°C e
envelhecido por 120 minutos, obtendo valores percentuais de 3 a 5,5% de fase ¢ neste material.
A Figura 37 (c) apresenta a amostra dos experimentos submetida as mesmas condicGes de
tratamento, o volume de fase o calculado pelo método da grade apresentou percentual de 4,8%

no volume da fase o.

4.1.4. Caracterizacdo microestrutural do aco inoxidavel duplex envelhecido
a 800°C

As Figuras 38 (b) e (c) apresentam as micrografias das amostras tratadas a 800°C
envelhecidas por 60 e 120 minutos respectivamente, onde é possivel observar a fase ¢ tanto
nos contornos de graos entre d e Y como também na propria matriz de ferrita. Resultados
semelhantes foram obtidos por MOREIRA (2010) e FIALHO (2015). Os percentuais de fase 6
calculados para essas duas amostras foram 2,6% para o envelhecimento de 60 minutos e 8,9%
para o envelhecimento a 120 minutos, mais uma vez esses resultados sao similares aos obtidos
por FIALHO (2015).

Tavares et al., (2010), utilizando a mesma técnica de ataque eletrolitico para
visualiza¢do da fase o e posterior tratamento de imagem, chegou a um percentual desta fase
em torno de 2,6%; esses valores sdo semelhantes aos obtidos em nossos experimentos através
do método da grade com percentual 2,2% de fase o, para 0 mesmo tratamento de 800°C e um
envelhecimento de 15 minutos, que € apresentado na Figura 38 (a).

Segundo Magnabosco (2001), Chen et al. (2002) e Tavares et al. (2010), esta fase
precipita-se nos contornos de grdos entre as fases 6 e y, contudo os dois Ultimos autores
descrevem sobre a possibilidade da formagdo na interface dos graos de 8/3, como observado

na Figura 38 (a).
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Figura 38: Micrografia do AID SAF 2205 tratada a 800°C (a) por 15 minutos; (b) por 60 minutos; (c) por
120 minitos, obtidas por MO (Ataque: KOH).
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4.1.5. Caracterizacdo microestrutural do aco inoxidavel duplex envelhecido
a 850°C

A Figura 39 (a) apresenta a amostra tradada a 850°C e envelhecida por 15 minutos. Ao
compararmos esta amostra com as submetidas a tratamentos térmicos inferiores, considerando
0s mesmos tempos de envelhecimento, é evidente a diferenga entre as quantidades de fase o.
O percentual desta fase encontrado para esse tempo foi de 8,7%, enquanto que as outras foram
inferiores a 2,2%. Chan e Tjong (2014) realizaram tratamento térmico em um AID 2205, e
observaram que esta temperatura é extremamente favoravel a precipitagdo de fase o.

Comportamento semelhante foi observado por Sieurin e Sandstrém (2007) e
Magnabosco e Santos (2012), ao realizar estudos em um AID 2205. Eles notaram que a
temperatura mais critica para precipitacdo de fase ¢ é a 850°C. Fargas et al., (2009) mostraram
que a formacao da fase o tem maior cinética de formacdo na temperatura de 850°C.

Para o tempo de envelhecimento de 60 minutos Figura 39 (b) é possivel observar o
rapido aumento na propor¢ao de fase o, que praticamente teve seus valores dobrados passando
de 8,7% no envelhecimento de 15 minutos para 16,1%. De acordo com Villanueva et al. (2006),
0 AID é extremamente susceptivel a formacao da fase o, formando-se rapidamente na faixa de
temperaturas de 650°C — 950°C, atingindo sua velocidade maxima de precipitacdo em torno de
850°C, onde a ferrita é praticamente totalmente consumida. Esta maior cinética de formacéo

de fase ¢ na matriz ferritica também foi observada por ROMANA (2009).
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Figura 39:

Micrografia do AID SAF 2205 tratada a 850°C (a) por 15 minutos; (b) por 60 minutos; (c) por
120 minitos, obtidas por MO (Ataque: KOH).
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Na Figura 39 (c) nota-se uma grande quantidade de precipitados de fase ¢ no AID
tratado a 850°C envelhecidos por 120 minutos, a presenca de ferrita é de dificil deteccdo pelo
presente ataque, devido a reducdo de sua quantidade e o ataque ndo ser favoravel a sua
visualizag¢do. Magnabosco (2001) observou que um tratamento térmico efetuado a 850°C para
um envelhecimento superior a duas horas provoca o consumo total da ferrita, evidenciando no
aco apenas as fases o e austenita. Romana (2009) também evidenciou o consumo quase que
completo da ferrita em detrimento da formacdo de fase o, para uma amostra tratada a 850°C

envelhecida por 120 minutos.

4.1.6. Caracterizacdo microestrutural do aco inoxidavel duplex envelhecido
a 900°C

A Figura 40 (a) apresenta a micrografia da amostra tratada a 900°C e envelhecida por
15 minutos, onde j& existe uma consideravel quantidade de precipitados de fase ¢ e confirma a
maior cinética de formacéo de precipitados para a faixa de temperatura entre 800°C e 900°C,
como estudos apresentados por VILLANUEVA et al. (2006) e MARTINS e FORTI (2008).
Apds ataque eletrolitico para revelacdo de fase o, 0s calculos de percentual apresentaram 11,1%
de fase o para os 15 minutos iniciais de envelhecimento.

Chen et al. (2002), em seus experimentos confirmaram que o tamanho e a quantidade
de fase o aumentaram com o tempo de envelhecimento a 900°C, onde essa fase forma-se ao
longo das interfaces de /3 e cresce na regido de ferrita, como pode ser observado na Figura 40

(a) e em seguida na Figura 40 (b).
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Figura 40: Micrografia do AID SAF 2205 tratada a 900°C (a) por 15 minutos; (b) por 60 minutos; (c) por
120 minitos, obtidas por MO (Ataque: KOH).
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A Figura 40 (c¢) mostra a evolugdo da fase o, para um envelhecimento de 120 minutos,
confirmando resultados de CHEN et al. (2002), TAVARES et al. (2010) e FIALHO (2015).
Célculos pelo método da grade apresentaram valores percentuais de 19,7% de fase o, resultados
similares foram encontrados também por Magnabosco e Santos (2012), ap6s seus experimentos
em um AID UNS S32750, os mesmos afirmam que a fase ¢ pode alcangar volume de 20% para
tratamentos de 900°C e Fialho (2015) que obteve valores de 17,7% por tratamento de imagem

e 19% utilizando difragdo de Raios X.

4.1.7. Caracterizacdo microestrutural do aco inoxidavel duplex envelhecido
a 950°C

As micrografias para o tratamento de 950°C nos tempos de envelhecimentos de 15, 60
e 120 minutos sdo apresentadas nas Figuras 41 (a), (b) e (c). Analisando individualmente cada
uma das micrografias é possivel observar na Figura 41 (a) que a quantidade de precipitados é
inferior as amostras tratadas a 850°C e 900°C, o que nos leva a concluir que para essa
temperatura inicia-se um decrescimo na quantidade de fase . Chan e Tjong (2014), consideram
em seu trabalho que para tratamentos térmicos a 950°C inicia-se a redugédo de fase o nos AID.

Analisando a Figura 41 (b) observa-se um aumento da quantidade de fase ¢ em relagédo
ao envelhecimento anterior de 15 minutos que apresentou 6,2%. Contudo, o percentual dessa
fase para 120 minutos foi igual ao de 60 minutos. Calculos pelo método da grade apresentaram
valores percentuais de 17,2% e 17,3% para os tratamentos de 60 e 120 minutos

respectivamente.
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Figura 41: Micrografia do AID SAF 2205 tratada a 950°C (a) por 15 minutos; (b) 60 minutos; (c) por 120
minitos, obtidas por MO (Ataque: KOH).
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4.1.8. Caracterizacdo microestrutural do aco inoxidavel duplex envelhecido
a 1000°C

A micrografia para o tratamento térmico a 1000°C envelhecida por 15 minutos é
mostrada na Figura 42 (a) evidenciando que praticamente jA ndo existe mais a fase o,
apresentando percentual de 1,1% desta fase. Para esta temperatura houve uma diminuicédo da
quantidade de fase o com o tempo. Isto indica uma dissolugao desta fase com o tempo.

Pardal (2009), realizou ensaios de dureza, os quais mostram uma diminuigéo repentina
desta ao chegar a temperatura de 1000°C. Este mesmo autor, utilizando amostras de AISD SD-
A (Super Duplex — Tubo com costura) e SD-B (Super Duplex — Barra redonda) e um programa
para fracdo volumeétrica de fases, confirma que para o aco SD-A a fase ¢ desaparece exatamente
a uma temperatura de 1000°C, enquanto que para a amostra SD-B, este fato ocorre a uma
temperatura ligeiramente inferior a 1000°C. A Figura 42 (b) evidencia mais uma vez estes
estudos, o valor de percentual volumétrico calculado para fase o foi de 0,7%. A Figura 42 (c)
mostra a micrografia da temperatura de 1000°C para o envelhecimento de 120 minutos, o

volume de fase o identificado pelo método da grade apresentou valor de 0,2% desta fase.
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Figura 42: Micrografia do AID SAF 2205 tratada a 1000°C (a) por 15 minutos; (b) 60 minutos; (c) por
120 minitos, obtidas por MO (Ataque: KOH).
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4.1.9. Caracterizacao microestrutural do aco inoxidavel duplex por Difragdo
de Raios X

A Figura 43 apresenta os difractogramas de raios X do AID SAF 2205, no estado como
recebido, tratado a 800°C por 60 minutos e tratado a 900°C por 15 e 60 minutos. No eixo das

abscissas sdo apresentados os angulos de incidéncia 20. No eixo das ordenadas os valores de

intensidade dos picos das fases y, 6 e ©.

Figura 43: Difratograma de raios X para o AID SAF 2205 como recebido, 800°C envelhecido por 60

minutos, 900°C envelhecidos por 15 e 60 minutos.
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Analisando a Figura 43 pode-se observar a auséncia de picos representativos da fase ¢
¢ a presenga dos picos caracteristicos das fases y e 6 na amostra sem tratamento térmico. Nota-
se que a analise por difragdo de raios X nao possui precisao para detectar teores de fase ¢ abaixo

de 2,8%, resultados similares foram obtidos por PARDAL, (2009) e FIALHO, (2015). Assim,
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para tratamentos inferiores a 800°C a difracao de raios X so é eficaz para a amostra tratada a
750°C envelhecida por 120 minutos. Para os tempos estudados temos a formacao das fases
austenita, ferrita ¢ sigma. Um pico da fase y aparece nos difractogramas, mas essa fase ndo é

indesejavel e ndo ¢ objeto deste estudo, por ser metaestavel e preceder a formacao da fase o.

4.2. COMPARACAO DOS VALORES DE FRACAO VOLUMETRICA DAS
FASES PRESENTES NO AID SAF 2205 PARA TODOS OS TEMPOS DE
ENVELHECIMENTO OBTIDOS POR MO

Na tabela 2 sdo apresentados os valores das fragdes volumétricas da fase ¢ para todas

as amostras envelhecidas em todas as temperaturas com tempos de envelhecimento de 15, 60

e 120 minutos.

Tabela 2: Quantidades de fase ¢ obtidas por MO.

Amostras Envelhecimento %o

MO 15 minutos 0,5% +0,11
700°C 60 minutos 0,6% +0,12
120 minutos 0,6% +0,12

MO 15 minutos 0,9% +0,17
750°C 60 minutos 1,5% £ 0,25
120 minutos 4,8% + 0,67

MO 15 minutos 2,2% £ 0,35
800°C 60 minutos 2,6% £ 0,40
120 minutos 8,9% + 1,14

MO 15 minutos 8,7% + 1,12
850°C 60 minutos 16,1% + 1,93
120 minutos 39,5% + 4,38

MO 15 minutos 11,1% £ 1,39
900°C 60 minutos 17,1% £ 2,04
120 minutos 19,7% £ 2,32

MO 15 minutos 6,2% + 0,83
950°C 60 minutos 17,2% + 2,05
120 minutos 17,3% + 2,06

MO 15 minutos 1,1% + 0,20
1000°C 60 minutos 0,7% + 0,14
120 minutos 0,2% + 0,05

Observa-se da Tabela 2 que o volume de fase ¢ € diretamente proporcional ao tempo
de envelhecimento, excecédo feita para as amostras tratadas na temperatura de 1000°C. Esta
temperatura é considerada por diversos autores Magnabosco (2001), Lo et al. (2007), Martins
e Forti (2008), Romana (2009), Li et al. (2009), Tan et al. (2010) e Tavares et al. (2010), como

sendo a temperatura na qual a fase ¢ dissolve com o passar do tempo. Ainda na Tabela 2 nota-
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se que a maior cinética de formagdo da fase ¢ ocorreu para a temperatura de 850°C. As
mudancas no volume de fase o em funcdo da temperatura e o tempo de envelhecimento séo

apresentados na Figura 44.

Figura 44: Fragio volumétrica da fase 6 em todas as condicOes de tratamento térmico para os tempos de

envelhecimento de 15 minutos, 60 minutos e 120 minutos.
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Na Figura 44 é possivel observar a relacdo entre tempo de envelhecimento e o aumento
no percentual de fase . Nas amostras tratadas a 700°C e 1000°C praticamente ndo existe a
formacéo da fase o, iniciando um aumento na sua formacéo a partir da temperatura de 750°C.
As amostras tratadas a 900°C e 950°C descrevem curvas similares, tendendo a poucas variacdes
apos os primeiros 60 minutos de envelhecimento, com um leve acréscimo para a temperatura
de 900°C e decréscimo para a de 950°C. Resultados similares foram obtidos por Pardal (2009).
Este confirmou ainda que o aumento para as amostradas tratadas a 850°C é o maior de todos,
podendo de acordo com o tempo de envelhecimento, a ferrita ser consumida por completo.

Ainda analisando a amostra tratada a 850°C podemos comparar com resultados obtidos
por Fargas et al. (2009), que verificando a resisténcia a corrosdo de um AID constataram que
a maior fracdo volumétrica de fase ¢ apareceu em uma temperatura de 875°C, com uma

diminuicdo continua para temperaturas mais elevadas.
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4.3. ESTUDO DO ENDURECIMENTO DO AID SAF 2205

Na Figura 45 sdo apresentados os valores de dureza Rockwell C para as amostras do
AID SAF 2205 como recebido e envelhecido nas temperaturas de 700°C, 750°C, 800°C, 850°C,
900°C, 950°C e 1000°C.

Figura 45: Valores de Dureza Rockwell C para o AID SAF 2205 como recebido e envelhecido nos tempos

de 15 minutos, 60 minutos e 120 minutos.
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Os resultados de dureza mostrados na Figura 45 podem ser explicados através dos
valores de quantidade de fase o, onde a dureza para as temperaturas de 700°C, 750°C e 1000°C
estdo bem abaixo das demais, mantendo uma proximidade com a amostra sem tratamento
térmico.

As amostras tratadas a 800°C, 850°C, 900°C e 950°C possuem maior volume de fase o
e consequentemente maior dureza. A fase o possui dureza em torno de 1000 HV, e uma

pequena quantidade de 4% ¢é suficiente para comprometer a tenacidade do material.
(TAVARES et al., 2010).
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4.4. ESTUDO DO COMPORTAMENTO MAGNETICO DO AID SAF 2205
COM O ENVELHECIMENTO

Segundo Camerini et al. (2015), a presenga de fase o provoca alteragdes nas
propriedades eletromagnéticas dos AID. A ferrita € ferromagnética, enquanto que a austenita
e a fase o sdo paramagnéticas. Assim, um aumento do percentual da fase ¢ com uma
consequente diminuicdo da fracdo volumétrica de fase &, resulta em um comportamento
ferromagnético inferior deste material.

Tavares et al. (2010), Camerini et al. (2015) e Fialho (2015) mostraram ser possivel
identificar as alteracdes sofridas pela permeabilidade magnética das amostras através das
curvas de magnétizacdo. Tavares et al., (2010) estudaram um AID UNS S31803 utilizando
medidas de um ferritoscdpio, observando que as leituras de permeabilidade mostradas no
aparelho foram influenciadas pela formacao da fase fragilizante . Camerini et al. (2015)
estudaram um AISD UNS S32750 utilizando a técnica de correntes parasitas e identificaram
que a formagdo da fase o provocou uma redugdo na permeabilidade magnética. Fialho (2015)
estudou um AID UNS S31803 utilizando medidas de tensdo de um sensor de efeito Hall,
conseguindo acompanhar a formacdo da fase ¢ por meio de valores da permeabilidade
magnética.

A seguir sdo apresentadas as curvas B x H para as amostras tratadas e a correlacao entre

permeabilidade magnética com a quantidade de fase ¢ para cada temperatura.

4.4.1. Acompanhamento do envelhecimento por medidas de permeabilidade
magnética

Os ensaios magnéticos foram realizados na regido de reversibilidade dos dominios
magnéticos, onde mudangas microestruturais podem alterar os valores da permeabilidade
magnética do AID, como estudado por LEITE (2014). Os ensaios efetuados nesta regido nao
deixam magnetizacdo permanente na amostra. Os valores de permeabilidade magnética sao
obtidos pelo célculo da inclinacdo das curvas de magnetizacéo.

As curvas B x H para todas as condicOes de tratamento térmico sdo apresentadas nas
Figuras 46, 47, 48 e 49. Analisando as Figuras 46, 47, 48 e 49 podemos verificar que, com a
variagdo do valor do campo magnético aplicado (H), os valores da densidade de fluxo

magnético (B), também variaram de maneira diretamente proporcional. Também é possivel
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notar que os valores da densidade de fluxo magnético para um mesmo valor de campo
magnético aplicado reduziram-se com o aumento do tempo de envelhecimento, resultados
similares foram obtidos por FIALHO (2015).

Ainda analisando todas as curvas B x H, pode ser observado que os valores de campo
magnético aplicado que conduzem a estabilizacao dos valores de densidade de fluxo magnético
(periodo no ensaio magnético que ocorre a saturacdo do sensor Hall) sdo maiores para 0s
tempos de envelhecimento mais altos. O momento em que o valor de densidade de fluxo
magnético torna-se continuo, obedece a sequéncia crescente de envelhecimento para cada
temperatura, ou seja, o valor de permeabilidade magnética € maior para 0 material como
recebido, e vai diminuindo com 0 aumento da temperatura e tempo de envelhecimento.

Analisando individualmente cada uma das amostras verifica-se que para as
temperaturas de 700°C e 1000°C, Figuras 46 (a) e 49 respectivamente, as curvas descrevem
trajetdrias proximas para os envelhecimentos de 15, 60 e 120 minutos indicando que as
amostras envelhecidas possuem caracteristicas magnéticas similares assim como também a
proximidade nos percentuais de volume de fase o, comprovando a reduzida quantidade de fase
0, ndo magnética como ja mencionado por TAVARES et al. (2010), NORMANDO et al. (2010)
e CAMERINI et al. (2015).

A Figura 46 (b) apresenta as curvas de magnetizacdo da amostra tratada a 750°C, onde
se inicia um leve aumento nas distancias das curvas para os tempos de envelhecimento,
indicando também um leve aumento na formacdo de fase o para essa temperatura como ja
observado por CHEN et al. (2002). Estes comportamentos evidenciam a precisdo dos ensaios
magnéticos utilizando tensdo Hall, mostrando-se eficiente no acompanhamento da formacao
de fase o, mesmo que estes apresentem pequenas propor¢des, como conseguido também por
SILVA et al. (2016).
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Figura 46: Curva de B x H do AID SAF 2205 para a temperatura de 700°C (a) e 750°C (b) para os tempos
de envelhecimento de 15 minutos, 60 minutos e 120 minutos.
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Figura 47: Curva de B x H do AID SAF 2205 para a temperatura de 800°C (a) e 850°C (b) para os tempos

de envelhecimento de 15 minutos, 60 minutos e 120 minutos.
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As amostras envelhecidas a 800°C e 850°C Figuras 47 (a) e (b), respectivamente,
comprovam que o aumento no percentual de fase ¢ contribui para a redugao da permeabilidade
magnética dos AID. Analisando individualmente as curvas das amostras envelhecidas a 850°C,
se confirma ser esta temperatura extremamente susceptivel a formacdo de fase o
(VILLANUEVA et al., 2006; SIEURIN e SANDSTROM, 2007; ROMANA, 2009 e FARGAS
et al., 2009). A saturacdo do sensor Hall para as amostras envelhecidas necessitaram de valores

maiores de campo magnético aplicado (H) em relacdo a amostra sem tratamento.
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Figura 48: Curva de B x H do AID SAF 2205 para a temperatura de 900°C (a) e 950°C (b) para 0s tempos
de envelhecimento de 15 minutos, 60 minutos e 120 minutos.
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Na Figura 48 as amostras tratadas a 900°C e 950°C para os envelhecimentos de 60 e
120 minutos descrevem curvas proximas e compativeis com os resultados obtidos nos
percentuais de fase o por microscopia Optica, inclusive, analisando individualmente as
amostras de 950°C, a saturacao do sensor para os envelhecimentos de 60 e 120 minutos ocorrem
praticamente iguais, indicando que a esta temperatura o0 aumento do tempo de envelhecimento
provoca uma estabilidade na quantidade de fase o, com uma leve reducao no percentual de fase

ndo magnética.
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Figura 49: Curva de B x H do AID SAF 2205 para a temperatura de 1000°C para os tempos de
envelhecimento de 15 minutos, 60 minutos e 120 minutos.
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Os valores de permeabilidade magnética foram obtidos através do célculo da inclinagdo
das curvas de magnetizacdo apresentadas anteriormente. As Figuras 50 (a) e (b) mostram o
comportamento da permeabilidade magnética e da quantidade de fase o em func¢do do tempo
de envelhecimento para as temperaturas de 700°C e 750°C respectivamente. Analisando as
Figuras 50 (a) e (b) podemos verificar que a permeabilidade caiu com o tempo de
envelhecimento do material, confirmando resultados obtidos por TAVARES et al. (2000) e
FIALHO (2015). Observamos ainda que o aumento da fragdo volumétrica de fase ¢ provoca
uma reducdo na capacidade de magnetizacdo do material. Nota-se ainda que pequenos
percentuais de fase o jd sdo suficientes para provocar uma reducdo na permeabilidade
magnética, podendo ser observada esta reducéo para os 15 minutos iniciais de envelhecimento
térmico. Considerando somente a Figura 50 (a) concluimos que a analise da permeabilidade se
manteve constante do tempo de envelhecimento de 60 minutos para 120 minutos na amostra
de 700°C acompanhando a formacdo da fase fragilizante que também permaneceu praticamente
constante para essas condi¢cGes de tratamento térmico e envelhecimento. Isto indica a
capacidade do ensaio em acompanhar a formacgao de fase 6, mesmo para quantidades em torno

de 0,5%.
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Figura 50: Grafico de permeabilidade magnética e fragdo volumétrica de fase ¢ para o AID SAF 2205
envelhecido a 700°C (a) e 750°C (b).
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Na Figuras 51 (a) e (b) se mantem o padrdo de reducgéo da permeabilidade com o tempo.
Para a temperatura de 850°C Figura 51 (b) ocorre a maior reducdo da permeabilidade
magnética do material, uma reducao em torno de 28%, por consequente aumento de fase ¢ ¢
reducdo na fase de ferrita. Ghanei et al., (2014) e Camerini et al. (2015) comprovaram que a
reducdo dessa fase implica também em uma redugdo na permeabilidade magnética do material.
Os mesmos Ghanei et al. (2013), ja tinham comprovado que a permeabilidade magnética de
um aco de duas fases (ferrita e martensita) submetido a tratamento de 745°C a 890°C
apresentou maior reducdo nas suas propriedades de magnetizacdo para as temperaturas

superiores a 800°C.
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Figura 51: Grafico de permeabilidade magnética e fragdo volumétrica de fase ¢ para o AID SAF 2205
envelhecido a 800°C (a) e 850°C (b).
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