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1  INTRODUCAO

O aco é a mais versétil e a mais importante das ligas metalicas, tendo os acos
estruturais uma grande importancia neste meio, visto que sua vasta gama de aplicabilidade
aborda tanto estruturas fixas quanto méveis e constituintes de maquinarios. A producéo e
gqualidade destes acos estdo diretamente atreladas ao desenvolvimento econdmico do pais,
ja que sdo essenciais em todos o0s setores de constru¢cdo e avango tecnoldgicos desde
simples estruturas para construcao civil, até componentes de maquinas complexas. Portanto,
a avaliacao da qualidade de tais acos e a deteccéo prévia de defeitos nestes materiais durante

operacéo torna-se de crucial importancia.

Dubov relatou o surgimento espontaneo de fracos campos magnéticos em agos
estruturais apds estes serem submetidos a deformagfes plasticas. Tais campos emergem
ndo devido a altera¢des de fases microestruturais induzidas mecanicamente ou termicamente,
mas sim por interagfes magneto-mecanicas [1]. O surgimento destes campos magnéticos e
a influéncia do efeito de topografia proveniente da deformacéo plastica foram estudados de
forma a revelar que sua intensidade provém além de mudancgas topogréaficas [2]. Para uma
melhor compreenséo do mecanismo fisico deste processo de magnetizagdo nos materiais

apos deformacdes plasticas sdo necessérias pesquisas magneto-oticas.

A motivacdo deste trabalho parte da pesquisa de SONNTAG, STEGMANN E
PELKNER [3], [4] que consiste no desenvolvimento de uma nova técnica na area de ensaios
nao destrutivos. Esta técnica se baseia no principio de magneto resisténcia gigante, do inglés
“Giant magnetoresistance” — (GMR), através da constru¢cdo de sensores, 0s quais podem
medir pequenas flutuacdes na intensidade de campo magnético nos materiais. Um resultado

de sensoriamento GMR obtido por [3] pode ser visto na figura 1.1.
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Figura 1.1: Resultado do sensoriamento GMR de uma amostra de ago ASTM A283C. Em (a)
tem-se a distribuicdo do campo magnético da amostra isenta de deformacéo plastica. Em (b)
tem-se a distribuicdo do campo magnético, desta mesma amostra, ap0s carregamento que

promoveu deformacao plastica. Adaptado de [3].

Percebe-se que apés a deformacao plastica sofrida pela amostra, ha uma acentuada
modificacdo nas informac6es magnéticas do material. Isto foi a motivacdo central para
realizagdo do presente trabalho com o intuito de explicar a causa fisica da modificacdo das
informagfes magnéticas das regides deformadas plasticamente, podendo assim, respaldar a

continuidade do desenvolvimento desta nova técnica de ensaio nao destrutivo.

A hipoOtese proposta para explicar este fendmeno foi baseada nos conceitos de
dominios magnéticos. Os dominios magnéticos estdo relacionados intrinsicamente com
carater magnético dos materiais ferromagnéticos. A interacao dos dominios magnéticos com
a aplicacdo de campos magnéticos externos quanto ao seu crescimento e morfologia foi
amplamente estudada por SCHAFER [5]. Porém o estudo proposto por este trabalho se torna
inovador, ja que, este trabalho pesquisa sobre as modificacdes dos dominios magnéticos
devido a deformacgéo plastica causada no material e sem a influéncia de campos magnéticos

externos.
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Para que se tornasse possivel a observacdo dos dominios magnéticos sem a
influéncia de campos magnéticos externos foi proposta a utilizacdo de um liquido coloidal com
particulas superparamagnéticas em escala nanométrica, denominado ferrofluido (FeFl). O
ferrofluido € amplamente utilizado no setor de tecnologia e armazenamento de informagao,
tendo sua maior gama de aplicabilidade no processo de qualidade dos produtos produzidos
por este setor. Apesar do grande potencial do ferrofluido para caracterizacdo magnética em
materiais, sua aplicacdo em metais ainda ndo se mostra recorrente. Entretanto TALONEN [6]
utilizou o ferrofluido para observagéo e quantificagdo de martensita ferromagnética em acos
austeniticos metaestaveis que foram submetidos a deformacéo plastica. Exemplarmente um

resultado de TALONEN [6] pode ser observado na figura 1.2.

1 50 um |

Figura 1.2: Fase martensitica a” revelada por ferrofluido
EMG 308 no aco EN 1.4318 ap6s 15% de deformacéao
plastica. Adaptado de [6].

Dado o conjunto de fatos mencionados, este trabalho primeiramente sistematizou e
metodizou a utilizacdo e aplicacdo do ferrofluido para os agos investigados, seguido de um
estudo para a compreensdo da informacdo magnética revelada pelo ferrofluido e sua
correlagdo com a microestrutura dos materiais. Posteriormente foi realizada a identificacéo e
interpretacéo dos dominios magnéticos e, finalmente, a observagéo das modificagfes nestes
dominios ocasionadas devido & deformagé&o plastica.
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2

2.1

OBJETIVOS
Objetivo geral

O objetivo deste trabalho é investigar a influéncia da deformacéo plastica na

distribuicdo e magnitude do campo magnético dos acos de ASTM A366, ASTM A283C, ASTM

1045 e AISI 304 com o intuito de compreender 0s mecanismos magneto-fisicos responsaveis

por

2.2

estas mudancas, utilizando a técnica Bitter através de ferrofluido.

Objetivo especifico

Investigar as condi¢des especificas para a escolha dos diferentes tipos de ferrofluido, com
foco em resultados de bom contraste e interpretacdo, além de determinar o grau de
dissolugéo correto para os ferrofluidos e respectivos solventes que levem aos resultados

almejados.

Realizar uma andlise comparativa entre as informacdes magnéticas, reveladas pelo
ferrofluido, com a microestrutura dos materiais estudados, de forma que, compreenda-se

e relacione-se a microestrutura com a imagem obtida da informacdo magnética.

Observar, compreender e interpretar os dominios magnéticos, revelados através do

ferrofluido, dos agos estudados isentos de deformacéao plastica.
Analisar as modificacdes sofridas pelos dominios magnéticos devido a deformacgéo

plastica, de forma a relacionar tanto a dimensao quanto a morfologia destes dominios no

estado isento de deformacéo plastica.
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3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 Agos

Por definicdo, aco é uma liga metalica formada essencialmente por ferro e carbono,
com porcentagens de peso em carbono variando entre 0,008% e 2,11% [7]. Agos sdo
produzidos em grandes variedades de tipos e formas, para atender de forma eficaz diversas
aplicacfes. Esta variedade decorre da necessidade de ininterruptas adequacdes dos
produtos, as exigéncias do mercado que pede aplicagbes especificas, sejam elas nas
mudancgas das propriedades mecénicas, na composi¢do quimica, ou até mesmo na forma final

do material [8]
3.1.1 Acos Estruturais

Acos estruturais sdo agos-carbono que possuem em sua composicdo apenas
quantidades limitadas de determinados elementos quimicos, como, carbono, silicio,
manganés, enxofre e fésforo. Outros elementos quimicos existem apenas em quantidades

residuais.

A classificacdo dos agos é atrelada a quantidade de carbono presente em sua
composi¢do. Os agos de baixo carbono possuem no méximo de 0,3% deste elemento e
possuem grande ductilidade. S&o apropriados para trabalho mecéanico e soldagem, ndo sendo
temperaveis, porém sdo utilizados na construcéo de edificios, pontes, navios, automoveis,
dentre outros usos. Os acos de médio carbono possuem de 0,3% a 0,6% de carbono e sédo
utilizados em engrenagens, bielas e outros componentes mecanicos. Sao acgos que,
temperados e revenidos, atingem boa tenacidade e resisténcia. Ja os acos de alto carbono
possuem mais do que 0,6% de carbono e apresentam elevada dureza e resisténcia apos
témpera. Sdo comumente utilizados em trilhos, molas, engrenagens, componentes agricolas

sujeitos ao desgaste e pequenas ferramentas [6].

Na construcéo civil, o interesse maior recai sobre os chamados agos estruturais de
média e alta resisténcia mecanica, termo designativo de todos os acos que, devido a sua
resisténcia, ductilidade e outras propriedades, sdo adequados para a utilizacdo em elementos
da construcao sujeitos a carregamento. Os principais requisitos para os acos destinados a
aplicacdo estrutural sdo: elevada tensdo de escoamento, elevada tenacidade, boa

soldabilidade, homogeneidade microestrutural, susceptibilidade de corte por chama sem
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endurecimento e boa trabalhabilidade em operacgfes tais como corte, furagdo e dobramento,

sem que se originem fissuras ou outros defeitos [9].

3.1.2 ASTM A366

Dentre os acos estruturais existentes atualmente, o mais utilizado e conhecido € o
ASTM A366, que é classificado como um ac¢o de baixo carbono e média resisténcia mecénica.
Seus requisitos de propriedade mecénica baseiam-se em elevada tensédo de escoamento,
elevada tenacidade, boa soldabilidade, homogeneidade microestrutural, susceptibilidade de
corte por chama sem endurecimento e boa trabalhabilidade em operacdes tais como corte,
furacédo e dobramento, sem que se originem fissuras ou outros defeitos [8].

Sua microestrutura é constituida de uma matriz ferritica com formacéo de pequenas
ilhas de perlita espalhadas dentro dos graos. A ferrita possui uma estrutura cubica de corpo
centrado (CCC), com parametro de rede tabelado igual & 2,8664 A [10]. A cementita, FesC
constituinte da perlita, possui uma estrutura cristalina ortorrémbica de corpo centrado (OCC),
com parametros de rede tabelados, sendo, a = 4.53 A, b=5.11 A e ¢ = 6.77 A [11]. A figura
3.1.2.1 mostra a microestrutura tipica deste aco, formada por uma matriz ferritica e ilhas de

perlita no interior dos graos.

Figura 3.1.2.1: Microestrutura da amostra ASTM A366 em diferentes aumentos.

E por fim, na tabela 3.1.2.1 apresenta-se as principais propriedades mecanicas e teor

de carbono deste aco de baixo carbono e média resisténcia.
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Tabela 3.1.2.1: Principais propriedades mecéanicas do aco ASTM A366. Adaptado de [13]

- Teorde | \isdulode | Limite de | -Mmitede
Tipode | carbono . resisténcia | Alongamento | Duréza
Mmax elasticidade | escoamento 3 tracio (%) (HB)
aco - .
¢ (%) (GPa) (MPa) (MPa) Mméx.
ASTM
0,08 135 170 305 30 290
A366

3.1.3 ASTM A283C

O aco A283C é, em grande parte, aplicado em componentes estruturais onde as
propriedades mecanicas sdo bem definidas, permitindo, deste modo, a sua utilizacdo em
projetos que exijam dobramento e boa soldabilidade. Quando fabricados em chapas de aco
possuem resisténcia intermediaria e sdo aplicadas em componentes estruturais variados,
desde os mais comuns até os mais elaborados tais como: pontes, locomotivas, estruturas de

maquinas, galpdes e edificios [8].

Sua microestrutura baseia-se em uma matriz ferritica com formagdo de perlita nas
regibes de contornos de graos. A figura 3.1.3.1 mostra a microestrutura tipica deste aco,
formada por uma matriz ferritica e ilhas de perlita que se apresentam na regido dos contornos

de grao.

|
1 h/"

‘,:(
15

&

AL

Figura 3.1.3.1: Microestrutura da amostra ASTM A283C em diferentes aumentos.
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E por fim, na tabela 3.1.3.1 apresenta-se as principais propriedades mecéanicas e teor
de carbono do aco ASTM A283C.

Tabela 3.1.3.1: Principais propriedades mecanicas do aco ASTM A283C. Adaptado de [13]

- Teorde | visduiode | Limitede | LIMitede
Tipode | carbono - resisténcia | Alongamento | Dureza
max elasticidade | escoamento A traco (%) (HB)
aco : .
¢ (%) (GPa) (MPa) (MPa) max.
ASTM
0,22 170 210 380 25 260
A283C

3.1.4 ASTM 1045

O Agco ASTM 1045 possui ampla aplicagdo na industria mecénica, reunindo boa
resisténcia e baixa custo. Ele é indicado para forjamento, com boa resposta a témpera, porém
nado recomendado para cementacao. Sua maior area de aplicagcfes baseia-se em eixos, cubos
de roda, balancins, engrenagens, arvore de manivelas, pinos, parafusos, hastes de
amortecedor, porcas e sapatas de trator (perfis especiais). Este aco também é empregado em
refinarias do setor de petréleo e gas, atuando em eixos de bombas das torres de destilagéo e
em eixos de ventiladores, geralmente sofrendo desgaste devido ao ambiente agressivo ao

qual sdo expostos [14].

Sua microestrutura baseia-se em uma matriz ferritica com vasta formacao de grandes

ilhas de perlita por toda microestrutura, como pode ser visto na figura 3.1.4.1.

Figura 3.1.4.1: Microestrutura da amostra ASTM 1045 em diferentes aumentos.
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E por fim, na tabela 3.1.3.1 apresenta-se as principais propriedades mecanicas do ago
ASTM 1045.

Tabela 3.1.4.1: Principais propriedades mecéanicas do aco ASTM 1045. Adaptado de [13]

- Teorde | \isdulode | Limite de | -Mmitede
Tipode | carbono o resisténcia | Alongamento | Duréza
Mmax elasticidade | escoamento 3 tracio (%) (HB)
acgo : .
¢ (%) (GPa) (MPa) (MPa) MAX.
ASTM
0,45 250 310 560 17 270
1045

3.2 Acos Inoxidaveis

Os acgos inoxidaveis séo ligas de ferro, carbono e cromo, que ainda podem conter
outros elementos como, por exemplo, niquel e molibdénio, de modo a atender as operacgdes
de fabricagdo a serem empregadas e as propriedades finais desejadas. De forma geral, sdo
materiais caracterizados por exibirem elevada resisténcia a corrosédo, podendo apresentar
ainda outras propriedades, como tenacidade e resisténcia mecanica, inclusive em

temperaturas elevadas [14].

A resisténcia a corroséo dos agos inoxidaveis esta associada basicamente a presenca
do cromo, que se apresenta em quantidade minima de 10% a 12% (em peso), de acordo com
CHIAVERINI [15]. A introdugc@o do cromo como elemento de liga possibilita a formagéo de
filmes ou camadas muito finas de 6xido, cerca de 0,02m, que protegem o material de ataques

corrosivos em meios diversos, tornando o material passivado [15].

Devido a diferentes composi¢fes quimicas destes agos, sdo também formadas
diferentes microestruturas nos acos inoxidaveis. Sabe-se que suas propriedades estardo
diretamente associadas as microestruturas e, portanto, esses materiais sdo classificados
essencialmente em cinco grupos: ferriticos, austeniticos, martensiticos, endureciveis por
precipitacdo e duplex, segundo COLPAERT [16]. J& que diversos elementos podem estar
presentes, € normalmente empregado uma representacao simplificada das relacdes das fases
com a composicao, com base nos conceitos de cromo equivalente Crequivalente e niquel
equivalente Niequivalente, conforme as equacgbes 3.2.1 e 3.2.2 apresentadas a seguir.
Através destas equacdes, obtém-se o chamado Diagrama de Schaeffler (Figura 3.2.1). Com

o auxilio deste diagrama podem ser verificadas as composi¢cdes quimicas associadas aos
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diferentes grupos de acos inoxidaveis e classificacées especificas segundo a norma AlSI
(American Iron and Steel Institute).

@444

Crequivalente =% Cr + 1,5 X % Si + % Mo Equacao 3.2.1
Niequivalente =% Ni + 30 X (% C + % N) + 0,5 X (% Mn + % Cu + % Co) Equacao 3.2.2
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Figura 3.2.1: Diagrama de Schaeffler, indicando a composicao quimica

associada aos diferentes grupos de acos inoxidaveis [16].

Apenas 0 aco inoxidavel austenitico é utilizado neste trabalho, portando as propriedades e
parametros apenas deste a¢o serdo aprofundados no item a seguir.

3.2.1 Aco inoxidavel austenitico

Os acos inoxidaveis austeniticos sédo usualmente os mais comuns dentre as ligas
metdlicas inoxidaveis, representando cerca de 67% da producdo mundial [16]. Sua
composicao quimica possui como principal caracteristica, além da presenca do cromo, a

presenca de niquel, podendo ainda possuir trés outros elementos, como manganés,
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molibdénio e niébio. O niquel é classificado como um elemento gamagéneo, possibilitando a
maior estabilidade da fase austenitica a temperatura ambiente. Em ligas comerciais 0 cromo

varia de 16% a 26% da composi¢do em peso, enquanto o niquel varia de 6% a 22% [15].

3.2.2 AISI 304

Este aco trata-se de um ago contendo cromo-niquel, de carater inoxidavel austenitico,
ndo-temperavel e nao-magnético. O aco AISI 304 possui resisténcia a oxidacdo até a
temperatura de cerca de 850 °C. Para prevenir uma reducdo da resisténcia a corroséo, deve-
se eliminar a carepa formada pelos processos de solda ou conformacdo a quente. Ele
apresenta boa conformabilidade a frio, apesar de exigir maiores esfor¢cos de conformacao ao

comparado com 0s ag¢os nao ligados.

Este material é largamente utilizado no setor industrial, na fabricagcdo de valvulas,
tubos, recipientes, equipamentos hospitalares e farmacéuticos, pecas para a industria
quimica, petrolifera, téxtil, de laticinios, frigorifica e de tintas. E indicado para a fabricacdo de
pecas que devem resistir ao ataque de um grande numero de substancias corrosivas, tais

como o &cido nitrico, solugfes alcalinas e solugdes salinas.

Sua microestrutura é constituida de austenita que possui uma estrutura cristalina
cubica de face centrada (CFC), com parametro de rede tabelado igual & 3,6000 A [10]. A figura
3.2.2.1 mostra a austenita, regides claras. As regides escuras sdo maclas e possivel
martensita que pode ter sido formada durante a preparacdo metalografica.

(b)

Figura 3.2.2.1: Microestrutura da amostra AlSI 304 em diferentes aumentos.

E por fim, na tabela 3.3.2.1 apresenta-se 0s principais componentes quimicos deste

aco e natabela 3.2.2.2 apresenta-se as principais propriedades mecéanicas do aco AlSI 304.
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Tabela 3.2.2.1: Principais propriedades mecénicas do aco AISI 304. Adaptado de [14]

_ Teor de Teor de Teor de Teor de
Tipode | carbono | Manganés g Niquel
aco max. max. Crom; max. max.

i (%) (%) %) (%)
AlSI 304 0,45 2,00 20,00 11,00

Tabela 3.2.2.2: Principais propriedades mecéanicas do aco AlSI 304. Adaptado de [14]

i Modulo de Limite de
Tipo de elasticidade Limite de escoamento resisténcia a Alongamento | Dureza
aco (MPa) tracdo (%) (HB)
(ePe) (MPa) max.
AISI 304 225 240 540 40 160

Cabe ainda ressaltar que em ligas metalicas em geral, a ocorréncia de deformacgéo
plastica a frio envolve a formacédo de defeitos cristalinos, como imperfeicdes puntiformes,
discordancias e falhas de empilhamento. A magnitude destas descontinuidades ira depender
de diversos fatores, tais como as fases presentes, a microestrutura, a taxa de deformagéo,
dentre outros. No caso dos agos inoxidaveis austeniticos, além das alterag6es mencionadas,
pode ser associado ainda ao processamento a frio do metal o fendbmeno de transformacgéo
martensitica por deformacéo plastica. Esse fenébmeno € caracterizado, no sistema Fe-Cr-Ni,
pelo desenvolvimento das martensitas o’ (estrutura cristalina cubica de corpo centrado CCC,
ferromagnética) e martensita ¢ (estrutura cristalina hexagonal compacta HCP,
paramagnética). O mecanismo exato de formacao de ambas, especialmente de o’, € ainda
controverso, com trabalhos sugerindo tanto desenvolvimento independente como a sequéncia
de formagédo y—> ¢ —> o’ [17]. Em termos de localizacdo, por outro lado, observa-se que a
martensita ’ surge preferencialmente nas intersegdes entre as placas de € com contornos de
maclas e gréos. A ocorréncia e extenséo dessas transformacdes adifusionais irdo depender
de diferentes pardmetros, como tipo e quantidade de deformacdo, temperatura de
processamento e tamanho de grdo, além das caracteristicas especificas ou composicao

quimica de cada liga [15].

23




3.3 Deformacédo plastica em metais

Por definicdo a deformacado plastica em metais é o regime de deformacdo em que
ocorre mudanga dimensional permanente do material. Isto ocorre quando se excedem 0s
limites de deformacéo eléstica tendo assim a movimentacdo de discordancias. Em outras
palavras, é a deformacdo permanente decorrente do deslocamento de &tomos ou moléculas
para novas posi¢cdes no reticulado. Sendo que a deformacao plastica dos metais é oriunda
por meio de dois processos fundamentais: deformacéo por escorregamento (resultante de

esforcos de cisalhamento, movimentacdo das discordancias) e deformacéo por maclacao [7].

Em geral nas ligas metalicas, a ocorréncia de deformacao plastica a frio traduz-se em
formacgéo de defeitos cristalinos, como imperfei¢cdes puntiformes, discordancias e falhas de
empilhamento. A intensidade destas descontinuidades depende de diversos fatores, como por

exemplo as fases presentes, a microestrutura, a taxa de deformacéo, dentre outros.

Para os acos estruturais ndo ha nenhuma peculiaridade quanto a deformacéo plastica.
Ao serem submetidos a um carregamento que excede os limites de deformagéo elastica o
material comeca a se deformar plasticamente, alongando-se de forma permanente até que

ocorra 0 seu rompimento.

No caso dos acos inoxidaveis austeniticos, o processamento a frio do metal pode levar
ao acontecimento do fendmeno de transformacdo martensitica por deformacéao plastica. Esse
fendbmeno é caracterizado, no sistema Fe-Cr-Ni, pelo desenvolvimento das martensitas o’
(estrutura cristalina tetragogal de corpo centrado CCC, ferromagnética) segundo PADILHA &
GUEDES [17]. A ocorréncia e extensdo dessa transformacéo adifusional ird depender de
diferentes parametros, como tipo e quantidade de deformacdo, temperatura de
processamento e tamanho de grdo, além das caracteristicas especificas ou composicao
guimica de cada liga. Um exemplo da transformacgéo martensitica, a nivel estrutural, pode ser

visto na figura 3.3.1.
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(a) (b)

Figura 3.3.1: Em (a) observa-se a estrutura cristalina CFC da
austenita, que apods deformacdo plastica gera a estrutura

martensitica TCC da imagem (b). Adaptado de [18]

Ainda dentro deste contexto, 0s acos inoxidaveis austeniticos podem ser divididos em
duas categorias: estaveis e metaestaveis. Os agos estaveis sdo aqueles que apresentam
como tendéncia a permanéncia da estrutura austenitica mesmo apos a deformacéo plastica
a frio. J4 as ligas metaestaveis possuem certa facilidade para deformarem sua estrutura

cristalina e originar martensita o’.

3.4 Propriedade magnética dos acos

LINS [19] define o magnetismo como sendo uma propriedade cuja natureza é de
origem elétrica e esta relacionada com uma carga em movimento. As propriedades
magnéticas dos materiais tém sua origem no movimento de cargas elétricas ou em uma
propriedade intrinseca de particulas elementares, como elétrons e prétons, gerando, assim o
momento magnético dos atomos. De forma geral, as propriedades magnéticas dos materiais
sdo determinadas por sua estrutura eletrénica, estrutura cristalina e microestrutura (dominios
magnéticos). As fases ferritica, perlitica e martensitica dos acos estudados apresentam
informacdo magnética, enquanto a fase austenitica possui carater paramagnético. A ferrita
possui uma alta permeabilidade magnética (razdo entre o campo magnético induzido e o
campo magnético aplicado), baixa retentividade e baixa coercividade ao ser comparada com
a cementita que por sua vez possui baixa permeabilidade magnética, porém alta coercividade
[30].
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3.4.1 Campo magnético

O campo magnético B é um campo vetorial definido a partir da forca, F , que sente

uma particula elétrica, q, quando esta se desloca com velocidade, ¥ em relacdo a um
referencial inercial na presenca do campo B.A forca F é dada pela equacgdo 3.4.1.1.

F=q¥xB  Equacio3.4.1.1

3.4.2 Dipolos magnéticos

As forcas atrativas e repulsivas entre os imas ocorrem devido ao gradiente de campo
proximo a uma das extremidades de um ima. A linha de campo de um campo vetorial, como
0 campo magnético, é a curva que em qualquer um dos seus pontos € tangente a um vetor
de campo magnético de uma determinada intensidade. Como nao existe uma carga
magnética (monopolo magnético) as linhas de campo magnético sdo curvas fechadas, saindo
de uma das extremidades do material magnético e chegando a outra extremidade. Devido a
convencgdo adotada, designa-se uma extremidade como o polo norte (linhas de campo saem
do ima) e a outra de pdlo sul magnético (linhas de campo entram do ima). Dividindo-se um
imad permanente ao meio, nenhuma das duas metades resultantes perde o magnetismo: cada
uma delas se transforma em um novo ima permanente, apresentando os respectivos polos
norte e sul em suas extremidades. Dividindo em pedacos ainda menores, formar-se-ia imas
minUdsculos, mas ainda com as mesmas caracteristicas do ima original. Desta forma, cada um
desses imas ainda seria um dipolo. Na natureza cada atomo pode ser imaginado como um
mindsculo ima denominado pela fisica de momento magnético (ji). Estes sdo equivalentes
magnéticos a dipolos elétricos, sé que compostos por um polo norte e um polo sul em vez de
uma carga elétrica positiva e de uma carga elétrica negativa [20]. Um modelo representativo

dos dipolos magnéticos pode ser observado na figura 3.4.2.1

- r N ~_Magnetic Field Lines™

Figura 3.4.2.1: Dipolo magnético e geracao do

momento magnético nos atomos. Adaptado [20]
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3.4.3 Comportamento magnético dos materiais

As propriedades magnéticas de cada material sdo associadas aos elétrons dos
atomos, possuidores de um momento magnético (u). Classicamente, este momento
magnético tem origem nos movimentos em torno de seu proprio eixo e do nucleo do atomo.
O momento magnético do elétron, gerado pelo sentido spin €, porém, um fenbmeno quantico.
O valor deste momento € dado em fungdo do magnéton de Bohr (ug) [21]. De modo geral,
existem dois tipos de magnetismo nos materiais: 0 magnetismo induzido e o magnetismo
espontaneo. O magnetismo induzido so existe na presenca de um campo magnético aplicado.
O magnetismo espontaneo, como indicado pelo préprio nome, ndo necessita da aplicacao de
um campo para existir. De acordo com a facilidade com que sdo magnetizados e
desmagnetizados, os materiais que apresentam magnetismo espontaneo podem ser divididos
em macios (também conhecidos como moles ou doces) e duros. Os considerados macios sao
facilmente magnetizados e desmagnetizados. Pode-se citar, como exemplo, o ferro-silicio e
oxidos magnéticos macios (ferritas). Entretanto, os considerados duros s6 serdo
magnetizados quando submetidos a um campo magnético bastante elevado. Uma vez
magnetizados, dificilmente irdo ser desmagnetizacdo. Um exemplo de materiais com esta
propriedade € o alnico (liga de aluminio, niquel e cobre) e a ferrita de bario que sao utilizados

como im&s permanentes.

Os principais tipos de comportamento magnético conhecidos séo:

1. Diamagnetismo — corresponde ao tipo mais fraco de resposta magnética de um
sistema. Todos os materiais apresentam propriedades diamagnéticas.

Todavia, quando outra forma de comportamento magnético estiver presente este efeito
diamagnético, por ser muito mais fraco, é subjugado. O diamagnetismo é caracterizado por
uma susceptibilidade negativa (—10'6 <y < 10'5). Este valor ser negativo é explicado pela lei
de Lenz que postula que um circuito submetido a um campo magnético externo variavel, cria
um campo contrario que se opfe a variacdo deste campo externo. Nos materiais
diamagnéticos o0 momento angular total dos atomos é nulo (J =L+S =0)onde L éo
momento angular orbital e S 0o momento de spin. Isto quer dizer que estes materiais n&o
possuem momento de dipolo magnético intrinseco, o qual é induzido pelo campo magnético
externo [20]. Pode-se observar na figura 3.4.4.1 uma representacdo do diamagnetismo.
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Figura 3.4.3.1: Esquema representativo de um material diamagnético quando submetido a um
campo magneético. Adaptado de [21]

2. Paramagnetismo — estes materiais se caracterizam por apresentar uma

5

susceptibilidade magnética positiva, porém baixa (entre 10~ < y < 10'3).

Esta susceptibilidade possui pouca variagdo com o campo aplicado e varia
inversamente com a temperatura. Na auséncia de um campo magnético os dipolos estarédo
aleatoriamente orientados. A aplicagdo de um campo externo (B,,,) ira tender ao alinhamento
dos dipolos na direcdo do campo magnético. Esta tendéncia encontrara oposi¢éo na agitacao
térmica, pois a temperatura (T) € inversamente proporcional a susceptibilidade
paramagnética. Sendo assim, dois aspectos sé&o importantes para determinagdo da origem

do paramagnetismo: a magnitude de x (T). Em alguns materiais cada atomo se comporta
como um pequeno im4, isto é, cada atomo possui um momento magnético diferente de zero.
A causa deste momento magnético se deve a dois fatores: momento magnético orbital
(movimento dos elétrons em suas 6rbitas) e 0 momento magnético de spin (campo associado
aos spins dos elétrons). Portanto um atomo contendo numero impar de elétrons sera
paramagnético. Podemos expressar a medida em que uma amostra paramagnética €
magnetizada pela razdo de seu momento dipolo magnético pelo volume V. Entdo o vetor
magnetizacdo M sera dado por [21]:

M= Equacéo 3.4.4.1

u
v
Onde p é o momento magnético medido e V o volume. A unidade de M é ampere por metro

(A/m). Pierre Curie, em 1895, descobriu empiricamente que a magnetizagdo de um material

paramagnético € diretamente proporcional ao campo magnético externo (B,,) e

inversamente proporcional a temperatura absoluta (T ).
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M = C% Equacao 3.4.4.2

A equacéo 3.4.3.2 é conhecida como Lei de Curie tendo C como a constante de Curie. De
acordo com esta lei, aumentando (B,,) ha uma tendéncia de os momentos dos dipolos
atbmicos se alinharem e assim aumentar M, ao passo que aumentando T a tendéncia é
perturbar o alinhamento via agitacdo termal e assim diminuir M. Apesar disto, esta lei s6 é
aplicavel quando a razéo % ndo é muito grande [20]. Em suma, tanto o diamagnetismo
guanto o paramagnetismo sdo propriedades magnéticas onde a magnetizacao é induzida
através de campo magnético externo e desaparece quanto este campo é retirado [20]. Pode-
se observar na figura 3.4.4.2 uma representacdo do paramagnetismo.

f = » 1 T 111 1 1T ==
5 1 = T 111 - 1 1T =
-1 NP T 111 T 1 A
S 1 = I 1T 11 -~ T = 7
MNormal Campo Magnético Aplicado Campo Magnético Removido
Paramagnetismo

Figura 3.4.3.2: Esquema representativo de um material paramagnético quando submetido a

um campo magnético. Adaptado de [21]

3. Ferromagnetismo — Estes materiais apresentam um magnetismo permanente abaixo de
certa temperatura T,

Para que isto ocorra, € necessario algum tipo de interacdo entre 0s momentos
magnéticos atbmicos para que os ordene direcionalmente, gerando um momento magnético
total ndo nulo. Elementos como ferro, cobalto, niquel e compostos contendo estes elementos
podem exibir esta propriedade devido a um efeito quéantico fisico chamado acoplamento de
troca. Neste efeito, os spins de um atomo interagem com os do a&tomo vizinho resultando no
alinhamento dos momentos dipolo magnético dos atomos. Este alinhamento persistente é o
gue confere aos materiais ferromagnéticos seu magnetismo permanente. Se a
temperatura de um material ferromagnético é elevada acima de um valor critico T, chamada
de temperatura de Curie, o acoplamento de troca deixa de ser eficaz. Isto faz com que o

material se torne paramagnético. Os dipolos mantém a tendéncia de se alinhar com o campo

29



externo, mas de uma maneira muito mais fraca e a agitacdo térmica pode agora muito mais

facilmente romper o alinhamento. Para o ferro a temperatura de Curie € 1043 K (770°C). Os
valores de susceptibilidade magnética estdo entre 102 < X < 10*® [20]. Pode-se observar na

figura 3.4.4.3 uma representacdo do paramagnetismo.

e 1l e o 1 111 r 111 T 188N
e 1 1 1 i 17T 11 T 1T 11 T = = &
¢ = - T 111 Tr111 - - g P
LA L 1 1T 11 T 111 r 111
Normal Campo Magnéfico Aplicado ~ Campo Magnético Removido +Tg
+Te -Te
Ferromagnetismo

Figura 3.4.3.3: Esquema representativo de um material ferromagnético quando submetido a
um campo magnético. Adaptado de [21]

4.  Antiferromagnetismo — é gerado pelo alinhamento dos dipolos dos atomos em
direcdes opostas, de modo que os momentos vizinhos se cancelam mutuamente. Como

pode ser visto, esquematicamente na figura 3.4.4.4.

AO- O O~
B =0 =0 =k
A O O O~

E <O~ <O~ <O
Figura 3.4.3.4: Momentos

dipolo magnéticos de um
material antiferromagnético;
Adaptado de [20]

No antiferromagnetismo, a temperatura critica € denominada de temperatura de

Néel Ty, acima da qual o alinhamento espontaneo dos dipolos magnéticos desaparece e
0 material recupera o comportamento paramagnético. Assim, a susceptibilidade

magnética possui valores baixos e positivos, entre 0 < y < 107,
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5. Ferrimagnetismo — os momentos magnéticos de um tipo de ion em um tipo de
sitio na rede sdo alinhados antiparalelos aos ions em outro sitio da rede. Como o0s
momentos magnéticos ndo tem a mesma magnitude eles se cancelam apenas

parcialmente e o material apresenta uma magnetizacao liquida mesmo na auséncia de
um campo externo. A susceptibilidade magnética possui valores entre 102 < Y < 10"
Um conhecido exemplo deste material € a magnetita (Fe304). Os ions Fe* estdo
distribuidos em dois sitios diferentes da rede, porém com momentos magnéticos opostos.

Os jons Fe®* (com menor momento magnético) sdo responsaveis pelo ndo pareamento
dos momentos magnéticos, o que leva em dominios magnéticos permanentes na

magnetita [20]. Um esquema do ferrimagnetismo pode ser observado na figura 3.4.4.5.

7

Ferrimagnetismo Ferromagnetismo

Figura 3.4.3.5: Esquema representando a
diferenca entre ferro e ferrimagnetismo. Adaptado
de [20].

3.5 Dominios Magnéticos

Quando os acos ferromagnéticos sao solidificados e, por isso, resfriados abaixo da
temperatura de Curie gera-se o alinhamento dos momentos magnéticos atdmicos, 0 que
resulta em polos eletroestaticos. Este alinhamento resulta em um estado de alta energia no
material, tornando-o instavel. Deste modo, surgem regides de forma homogénea e
espontanea por todo o material, as quais possuem momentos magnéticos com direcoes
distintas de modo a anularem uns aos outros em seu somatorio. Estas regiées sdo chamadas
de dominios magnéticos e garantem um estado de energia favoravel ao material [5]. Os
dominios magnéticos sdo areas separadas entre si, as quais os sentidos de magnetizacéo
giram. Essa rotacdo magnética é chamada de parede de Bloch. Nesta regido de rotacgéo,

emerge uma informacao através da superficie.
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3.5.1 Origem dos dominios magnéticos e as paredes de Bloch

Devido as interagfes atbmicas, 0s momentos magnéticos dos atomos sédo obrigados

a alinharem-se em paralelo, como pode ser observado na figura 3.5.1.1.

/

Figura 3.5.1.1: Alinhamento
dos momentos magnéticos.
Adaptado de [22]

A direcdo desses alinhamentos depende do tipo de estrutura do material, se
ordenando em busca de um estado de minima energia. A energia total de um material

ferromagnético se da a partir do seguinte somatorio [22]:
ET = Eex + Em + Ean + Estric + Edis Equacéo 3.5.1.1
Onde:

Eex € a energia de troca. Ela favorece as configuragfes de magnetizacdo uniforme
além de gerar uma tendéncia ao alinhamento dos momentos magnéticos atébmicos, sendo

esta a contribuicdo mais importante.

Em é a energia magnetostatica. Ela favorece as configuragdes de magnetizacdo que
geram um momento magnético nulo. Esta energia ocorre devido as interacbes entre 0s
momentos atdmicos, 0 campo externo e entre os dipolos dos diferentes spins. Neste termo é

considerada a energia oriunda do campo desmagnetizante.

Ean é energia de anisotropia magnetocristalina. Ela ocorre devido as interacdes da
magnetizacdo com a rede cristalina. Na auséncia de um campo magnético externo, o material
ficard magnetizado em dire¢cdes chamadas faceis. Magnetizando o material nessas dire¢des,

a energia de anisotropia serd minima.
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Estric € a energia magnetostrictiva. Ela indica a deformacdo na rede cristalina
causada pela variacdo da magnetizacao. Materiais ferromagnéticos sofrem variacdo em suas

dimensbes quando sao sujeitos a campos magnéticos externos.

Edis é a energia de desordem. Ela considera os efeitos devido as néao-
homogeneidades do material, a presenca de defeitos como lacunas, discordancias e

impurezas ndo magnéticas.

Os materiais ferromagnéticos possuem grandes volumes de atomos nos quais 0s
momentos magnéticos estdo alinhados segundo uma dire¢cdo de magnetizacdo espontanea
ou de facil magnetizagdo. Estas regides sdo denominadas de dominios magnéticos. Um

exemplo destas regides pode ser observado na figura 3.5.1.2.

A g : - \ 2y A P

Figura 3.5.1.2: Esquema representativo dos dominios magnéticos
orientados em varias direcdes. Adaptado de [5]

Devido a uma dependéncia das caracteristicas da estrutura cristalina, a direcdo
preferencial de magnetizacdo é diferente em diversas regides do material. Assim sendo, a

direcdo de alinhamento dos momentos magnéticos varia de dominio para dominio.

A transicdo de uma direcdo de magnetizacao para outra em dominios adjacentes é
continua, isto é, a parede de dominio tem uma largura finita e, portanto, possui uma estrutura
interna. O deslocamento angular total através de uma parede de dominio é frequentemente
de 180° ou 90°. A Figura 3.5.1.3 exemplifica como é produzida a mudanca de dire¢do dos
momentos magnéticos entre dois dominios com dire¢fes de magnetiza¢do oposta. Durante

esta transicdo, emerge informagdo magnética pela superficie do material.
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Easy axis d

Figura 3.5.1.3: Estrutura de parede de domino de 180°. Adaptado de [22].

As regides de transicdo entre os dominios magnéticos, ou seja, as paredes entre 0s
dominios magnéticos sdo usualmente chamadas de paredes de Bloch. A facilidade com que
as paredes dos dominios se movimentam e giram esta relacionada com a energia
magnetostatica total, que varia com o tamanho, forma e a microestrutura do material. A

movimentacdo é afetada pela presenca de tensbes e defeitos como, vazios, inclusdes,

particulas de segunda fase, discordancias, defeitos pontuais e contornos de gréo [22].

3.5.2 Técnica de observacgao Bitter

A técnica Bitter pode ser utilizada na observacao das paredes de Bloch, uma vez que,
na transicao entre dois dominios adjacentes emerge informacédo magnética da superficie do

material.

Esta técnica consiste no recobrimento, da amostra a ser investigada, por uma solucao
coloidal constituida por particulas ferromagnéticas. Estas particulas interagem com a
informacdo magnética emanada pelas paredes de Bloch aglomerando-se nestes locais e,
desta forma, permitindo a visualizacdo dos dominios magnéticos através de microscopia 6tica.
A utilizag&o desta técnica influi diretamente nos sentidos de magnetizagdo dos dominios, uma
vez que, as particulas ferromagnéticas possuem um campo magnético proprio. Para o

trabalho em questao isto é prejudicial, pois deseja-se observar apenas as modificac6es dos
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dominios magnéticos causadas pela deformacdo plastica. Para solucionar este problema,
optou-se pela utilizacao do ferrofluido que sera apresentado no item seguinte [29].

3.6  Ferrofluido

O ferrofluido utilizado trata-se de uma solucdo coloidal de particulas
superparamagnéticas com diametro de cerca de 10 nm. Estas particulas sdo capazes de
interagir com infimos campos magnéticos, sendo entdo atraidas por estes campos sem

exercer nenhuma influéncia sobre a informagédo magnética da amostra.

Estas particulas sao na verdade particulas de magnetita, que por sua vez € magnética.
Entretanto, materiais com dimensbes extremamente reduzidas, como no caso destas
nanoparticulas magnéticas, o volume total da particula corresponde a um Unico dominio
magnético sendo por isso denominado monodominio magnético. Assim, cada &tomo de uma
particula faz parte de um arranjo magneticamente ordenado com os momentos magnéticos
alinhados em uma Unica direcdo espacial. Devido a isto, estas particulas assumem a

propriedade chamada de superparamagnetismo [24].

Devido ao superparamagnetismo, a forma pela qual um sélido composto por um
grande nimero de momentos magnéticos reduz a energia magnética no espaco em torno do
material € formar dominios magnéticos nas direcées de facil magnetizacéo, de modo que a
soma dos momentos dos dominios seja essencialmente zero. Embora dois dominios vizinhos
tenham orientac6es diferentes, 0s momentos magnéticos em cada dominio séo paralelos por
causa da interacdo de troca. Desta forma, particulas superparamagnéticas conseguem reagir

a uma informacao magnética, sem que esta informacao seja modificada ou influenciada.

A disputa entre a energia de troca e a energia de anisotropia magnetocristalina ira
determinar a espessura das regides de transicdo entre os dominios, ou seja, as paredes de
Bloch. Se o tamanho das particulas € menor ou da mesma ordem que a espessura das
paredes de Bloch, a configuracéo energeticamente mais favoravel € um arranjo no qual todos
0S momentos magnéticos da amostra estao paralelos, conhecido como monodominio. A figura
3.6.1 (a) mostra uma particula que contém varios dominios, enquanto a figura 3.6.1 (b) mostra

uma particula que contém um Unico dominio [24].
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Figura 3.6.1: Particulas multidominio e monodominio. (a) Particula multidominio; (b)
Particula monodominio.

Em 1949, Louis Néel (NEEL, 1949) mostrou que particulas magnéticas extremamente
pequenas podem apresentar um estado magnético peculiar. Este estado, chamado mais tarde
de superparamagnetismo, pode ser descrito de modo bastante simples. Uma particula
monodominio estAd magnetizada uniformemente, com todos 0os momentos magnéticos
paralelos. A energia de anisotropia necessdria para manter o momento magnético alinhado

em uma direcdo determinada é expressa pela equacao:
E(0)=Esf(0) Equacéo 3.6.1

Sendo Eg a barreira de energia que separa duas dire¢des de facil magnetizagao e f(0)

uma funcéo do angulo entre os eixos de anisotropia e magnetizagao.

No caso de particulas de dimensdes nanométricas, essa energia é relativamente

pequena e pode ser comparavel a energia térmica, dada por:

Er= KgTa Equacéo 3.6.2
Sendo Kz a constante de Boltzmann e Ta a temperatura absoluta.

Para particulas de dimensdes nanométricas, 0 momento magnético da particula como
um todo sofre os efeitos da agitacao térmica. O efeito dessa agitacdo sobre as propriedades
magnéticas da particula depende do tempo de medida. Se o tempo caracteristico de uma

medida é muito maior que o tempo de relaxacao do sistema, que é funcado da temperatura e
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do volume das particulas, o sistema se encontra no estado superparamagnético, logo a
agitacdo térmica faz com que os momentos magnéticos ndo tenham uma orientagdo
preferencial. Porém, se por outro lado, o tempo da medida é muito menor que o tempo de
relaxacdo, os momentos magnéticos das particulas se mantém paralelos durante o periodo
de observacdo. A temperatura que separa os dois regimes é chamada de temperatura critica
de desbloqueio [22].

3.7 Microscopia Optica

O principal objetivo através da microscopia Optica € permitir a observacdo de
estruturas menores que a resolugdo do olho humano. A microscopia Optica viabiliza uma
andlise de fase rapida, dando informacg@es sobre a morfologia e o tamanho dos gréos de cada
fase [25].

Seu funcionamento se da através da iluminacdo do objeto com luz visivel ou luz
ultravioleta. O limite da sua resolucdo é determinado pelos efeitos de difracao devido ao
comprimento de onda da luz utilizada, podendo se obter um aumento de até 1000 vezes, e
portanto, chegando a uma resolucdo de aproximadamente 250 nanémetros [26]. O
microscopio apresenta dois sistemas de lentes convergentes; a objetiva e a ocular. A objetiva
€ um conjunto de lentes que apresenta pequena distancia focal e que fornece uma imagem
real e aumentada do objeto que é observado. A ocular funciona como uma lupa, que nos da

uma imagem virtual e aumentada da imagem real que se formou em pela objetiva [25].

A maioria dos microscopios dispbes de sistemas de iluminacdo de campo claro
(brigthfield), campo escuro (darkfield) e de interferéncia diferencial. No modo de iluminag&o
de campo claro a luz viaja ao longo do eixo Optico, através da lente objetiva em direcéo a
amostra que esta sendo observada e, assim, a amostra € vista pela luz que ela reflete. Filtros
especiais podem ser utilizados para abrandar a luz e aumentar o contraste. A microscopia de

€ um excelente modo para se examinar uma superficie polida [26].

No campo escuro a luz é direcionada para o exterior do cone que a objetiva
compreende para iluminar a lamina obliqguamente, fazendo com que somente a luz refletida
ou difratada pelas caracteristicas da amostra entre na objetiva. Deste modo, a amostra
aparece como um fundo preto com as caracteristicas refletidas ou difratadas aparecendo com
brilho. A utilizacdo da iluminacdo de campo escuro potencializa a visibilidade de detalhes que
sdo frequentemente ndo revelados pela iluminacdo de campo claro. Mesmo detalhes

estruturais pequenos tonam-se visiveis com campo escuro. Sendo assim, a microscopia de
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campo escuro mostra-se uma excelente técnica para uma varredura rapida, com um amplo

campo de visdo, para particulas, ranhuras ou residuos quimicos [26].
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4 MATERIAIS E METODOS

Na figura 4.1 pode-se observar o fluxograma, o qual representa 0s macroprocessos
realizados neste trabalho que seréo explicados nos itens mais a frente.
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Figura 4.1: Fluxograma com os macroprocessos dos métodos utilizados.
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4.1 Material

Para a realizacdo deste trabalho foram utilizados como amostras os agos estruturais
ASTM A283C, ASTM A366, ASTM 1045 e um exemplar de aco inoxidavel austenitico AlSI
304. O ferrofluido foi utilizado para a observacdo das informagBes magnéticas destas

amostras.

4.1.1 Acos

Os acos estruturais analisados sdo de médio carbono e nao ligados, ja a amostra de
aco inoxidavel se trata de um aco austenitico metaestavel ligado de baixo carbono. Na tabela

4.1.1.1 seguem as composi¢des quimicas dos materiais utilizados.

Tabela 4.1.1.1: Composicéo dos acos estudados.

Numero do ASTM | DIN | C% |Mn% | P% | S% | Cu% | Si | Cr% | Ni
material

10330 A366 | St12 | 0,08 | 0,60 | 0,03|0,04| 02 | - - -
10037 A283C | St37 | 0,22 1,60 | 0,04 |0,05| - |005]| - -
11191 1045 | Ck45|0,45| 0,75 | 0,03|0,03| - |025]| - -
14301 304 | V2A [0,08| 2,00 |0,04|003| - |1,00]|2000|10,50

4.1.2 Ferrofluido

O ferrofluido foi adquirido através da empresa Ferrotec e subdivide-se nas séries
EMG308, EMG408 e EMG807, estes a base d’agua, e a série EMG 911, esta a base de 6leo
mineral. Este 6leo mineral também é fornecido pela empresa Ferrotec que 0 denomina como
EMG900 solvente. Cada série além de possuir meios de dissolucdo diferentes (dgua ou 6leo),
também possui diferentes saturacdes de magnetizacdo das particulas e diferentes
viscosidades, como pode ser observado na tabela 4.1.2.1.:
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Tabela 4.1.2.1 Propriedades e meios de dissolugéo dos diversos tipos de ferrofluido utilizados.

Série Saturagdo magnética (mT) | Viscosidade (mPa-s) | Meio de dissolucéo
EMG 308 6,6 2 Agua destilada
EMG 408 6,6 2 Agua destilada
EMG 807 11 <5 Agua destilada
EMG 911 11 2 Oleo mineral

Ha uma tendéncia para que as particulas magnéticas se aglomerem de modo a formar
agregados. Para melhores resultados a empresa recomenda a utilizagdo de seu produto até
90 dias apos a fabricacdo. Nota-se que os produtos EMG 308 e 408 da tabela 4.1.2.1 possuem
as mesmas propriedades fisicas, conforme fornecido pela empresa Ferrotec, porém sua

diferenca se da no tempo de aplicagcdo do produto para se obter os resultados desejados.

4.2 Preparacdo metalografica

Os acgos foram recebidos em chapas laminadas com dimensdes de 60 milimetros de
comprimento por 10 milimetros de largura por 5 milimetros de espessura. Estas chapas foram
cortadas utilizando-se um disco de corte 30A13 fabricado pela empresa Struers, um modelo
do corte pode ser observado na figura 4.2.1. Em seguida cada corpo de prova (CP) foi
embutido utilizando-se p6 de metil-metacrilato (Dermotec 35), da empresa Dermotec, que ao
adicionar um solvente fornecido pela mesma empresa gera uma peca de resina, em 20
minutos, que envolve o CP facilitando desta forma as conseguintes etapas de preparacgéao,
vide figura 4.2.2. Ap6s o embutimento, os corpos de prova foram lixados utilizando-se lixas de
granulometria a partir de #120um até #1500um. Posteriormente, foram polidos utilizando
particulas de alumina de 3um e 1um em meio liquido e os respectivos panos de polimento
DAC 3um e NAP 1um, fabricados pela empresa Struers, obtendo uma superficie espelhada.
Para um melhor acabamento superficial das amostras, foi realizada mais uma etapa de
polimento com silica coloidal de tamanho de gréo aproximado de 25 um (OPS) utilizando-se

o devido pano de polimento e a solugdo MasterMet 25, também da Struers.
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Figura 4.2.1: Modelo das amostras antes e apos o

corte.

4.3 Caracterizacdo Microestrutural

embutidas.

Apos a preparacdo metalogréafica os corpos de prova foram atacados quimicamente

com o intuito de revelar e entdo observar sua microestrutura. Para os acos estruturais foi

utilizado o reagente quimico nital, onde as amostram foram imergidas por cerca de 15

segundos com posterior lavagem em agua destilada corrente e secagem com auxilio de alcool

e ar comprimido. Para o ago AISI 304 foi utilizado tanto o reagente Kane, que revela a

estrutura martensitica em acos cromo-niquel, quanto o reagente V2A-Beize, que revela

contornos de grdo da austenita e algumas fases, como por exemplo, ferrita delta. A

composicao quimica, o método, a temperatura e a finalidade dos ataques utilizados podem

ser observados na tabela 4.3.1.

Tabela 4.3.1: Composicao quimica, temperatura, método e finalidade do ataque

Ataque Composicao quimica Método Temperatura

Nital 2 ml HnO3z + 98 ml C,HsO Imersao

60 mHCI+6 mIHO+6¢g

Kane CuCI2 * 2 H20 Imerséo
V2A- 100 ml HCI + 100 ml H.O +
Beize 10 M HNOz + 0,2 -2 mlde Imersao

inibidor de decapagem

25°C

25°C

50-70°C

Finalidade

Revelar microestrutura
dos acos estruturais

Revelar a estrutura
martensitica em agos
cromo-niquel

Revelar microestrutura
austenitica
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As amostras devidamente atacadas foram levadas ao microscépio 6ptico Axioplan 2,
para serem capturadas imagens de sua microestrutura, da empresa ZEISS, que conta com
uma camera modelo UI2240SE-C de 1.0 megapixel e o software Pixelferber pode ser utilizado

para realizar medidas nas imagens capturadas.

4.4  Selecao do Ferrofluido

O Ferrofluido é usualmente utilizado na industria de armazenamento de dados na area
da tecnologia de informagéo, portanto ndo ha nenhuma especificagdo para sua utilizagéo nos
metais. Devido a isto houve a necessidade de um estudo prévio para uma melhor aplicagéo

e dissolucédo dos diferentes tipos de ferrofluido adquiridos.

Para tal, cada tipo de ferrofluido foi dissolvido em diferentes propor¢cbes dos
respectivos meios de dissolugéo, agua ou 6leo, e testados nas amostras que foram levadas
para microscopia optica apos aplicagdo e secagem do ferrofluido. A literatura sugere que
guanto maior a dissolucao, melhor sera a movimentacao das particulas superparamagnéticas

pela superficie da amostra e menor sera a probabilidade de formacédo de agregados.

A diluicdo foi realizada em um pequeno bécher de vidro e foi feita gota a gota com o
auxilio de seringas. Foi definida, de forma empirica, a utilizacdo de uma gota de ferrofluido,
seja ela a base d’agua ou Oleo, e variaveis quantidades de solvente. Através de testes
realizados empiricamente, definiu-se que tal estudo comecaria a partir da proporgéo de 1:20

até a proporc¢do de 1:200 aumentando de 20 em 20 gotas de solvente.

A aplicacdo da solucao de ferrofluido ja diluida foi realizada com o auxilio de seringas.
As gotas eram despejadas uma a uma na superficie da amostra até formar uma camada fina
e homogénea que recobrisse toda a area da amostra. Apos cerca de 10 minutos da aplicagéo
do ferrofluido a base d’agua ou 5 minutos para o a base de dleo, retirava-se o excesso da
superficie da amostra para que fosse levada a microscopia Optica para captura de imagens.
O tempo de aplicacdo sera abordado durante os resultados. ApGs a avaliacdo das imagens,

observando a resolucéo e contraste dos dominios magnéticos, definiu-se a dissolucao ideal

Figura 4.4.1: Bécher utilizado Figura 4.4.2: Materiais utilizados para

para diluicdo do ferrofluido. aplicagéo do ferrofluido. 43



para cada tipo de ferrofluido capaz de revelar com maior contraste e nitidez a informacéo

magnética as amostras em questéao.

4.5 Caracterizacdo dos ac¢os, ndo deformados, com ferrofluido

Apoés definidas as proporcdes de dissolucdo ideais para cada tipo de ferrofluido,
amostras de cada tipo dos diferentes acos estudados foram preparadas metalograficamente
e submetidas a aplicacdo do ferrofluido. Apos isto, as amostras foram levadas para
microscopia Optica para captura sistematica de imagens varrendo toda superficie da amostra
para garantir estatisticamente a observacéo morfologica e dimensional tanto dos dominios
magnéticos quanto das fases com caracter de maior magnetismo nas amostras. Para medicao

da distancia entre as paredes de Bloch foi utilizado o programa Pixelferber.
4.6 Correlacao da informacdo magnética e microestrutura convencional

Durante a caracterizag@o dos agos, ndo deformados, com ferrofluido percebeu-se que
esta técnica possui a capacidade de revelar ndo apenas os dominios magnéticos, mas

também fases que possuem um caracter magnético mais acentuado.

Com o intuito de observar esta propriedade, as amostras foram divididas em diferentes
setores que receberam uma marcacgédo (um leve arranhéo feito com uma faca ceramica) de
modo a determinar uma mesma regido para ser observada tanto com o ferrofluido quanto com
ataque quimico que revele a microestrutura convencional do material. A forma com que as

amostras foram divididas em setores pode ser observada na figura 4.6.1.

Figura 4.6.1: Esquema de setorizagdo e marcagdo nas

amostras.
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Estas amostras marcadas foram submetidas ao ensaio com ferrofluido e imagens das
regides marcadas foram capturadas com diferentes aumentos. Em seguida, as amostras com
ferrofluido foram cuidadosamente limpas com detergente e solugédo de acido acético que cria
um meio ibnico, o qual as particulas superparamagnéticas do ferrofluido, j& seco na amostra,
utilizam para transportarem-se e aglomerarem-se umas com as outras, limpando desta forma
a superficie da amostra. A amostra limpa foi atacada com o reagente especifico para que a
microestrutura do material pudesse ser revelada e, novamente, foram capturadas imagens

das regides marcadas.

Devido as marcas realizadas nas amostras foi possivel comparar exatamente as
mesmas regides, em diferentes aumentos, tanto da informagdo magnética quanto

microestrutura convencional, possibilitando desta forma, a sua comparacgéao.
4.7 Ensaio de dureza e deformacao plastica por estampagem

Da motivacdo deste trabalho tem-se como nucleo principal o objetivo de observar a
modificacdo da informagcdo magnética dos acos em questdo apds sofrerem deformacédo
plastica. Escolheu-se o ensaio de dureza como fonte de deformacéo plastica, uma vez que
este promove uma deformacdo plastica localizada e uniforme. Desta forma a localizagéo e
comparacdo de regides deformadas plasticamente e ndo deformadas apds posterior ensaio

com ferrofluido foi facilitada.

4.7.1 Caracterizacdo dos acos, deformados plasticamente, com ferrofluido

através do ensaio de dureza

Para caracterizar sistematicamente o comportamento dos dominios magnéticos apo6s

a deformacdao plastica o seguinte experimento, que se divide em 3 etapas, foi proposto:

A primeira etapa foi a observagdo dos dominios magnéticos, através de ensaios com
ferrofluido, em areas especificas das amostras que foram definidas pela diagonal da amostra

como pode ser observado na figura 4.7.1.1.

Figura 4.7.1.1: Esquema que identifica as regides ensaiadas com ferrofluido antes da deformacac 45
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A segunda etapa foi a realizacdo de trés endentacdes (nas areas supracitadas) com
uma esfera de 2,5 mm de didmetro do tipo Brinnel, na diagonal das amostras, com idénticas
cargas de 612,9 N distando 7,0 mm entre si, de modo a evitar a zona de influéncia da
deformagéo plastica ocasionada pelo endentador. Também foram realizadas duas
endentacdes do tipo Vickers nas bordas das amostras para serem utilizadas como controle,
para que fosse possivel saber, caso necessario, a perda de material durante os processos
metalograficos subsequentes. Esta etapa pode ser observada no modelo representado pela
figura 4.7.1.2.

Figura 4.7.1.2: Modelo representativo da etapa 2.

Localizag&o das endentacdes

A terceira etapa consistiu na preparacao metalografica das amostras de modo a retirar
as endentacfes por meio das lixas e polimentos até as amostras ficarem novamente planas
nas areas onde foram realizadas as endenta¢6es do tipo Brinnel. Apds isto, as amostras foram
novamente ensaiadas com ferrofluido possibilitando observar as modificacdes da informacéo
magnéticas nas regides onde estavam as endentacdes, apos a deformacdo plastica. Esta

etapa pode ser observada no modelo representado pela figura 4.7.1.3

A realizacdo deste experimento possibilitou a observacdo do comportamento da

informacdo magnética de uma mesma regiao antes e apds a deformacao plastica.
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Figura 4.7.1.3: Modelo representativo da
etapa 3. Apos retirada das endentagfes do

tipo Brinnel.

4.7.2 Caracterizacdo dos acos, deformados plasticamente, com ferrofluido

através da estampagem de caracteres

Um segundo experimento proposto, para a validacdo da eficiéncia da técnica Bitter
modificada, para o aco AISI 304 se deu na estampagem dos caracteres “BAM” na matriz
austenitica metaestavel, ocorrendo assim a transformacdo martensitica nestes locais
especificos. Tal experimento ocorreu em 3 etapas:

A primeira etapa foi a observagéo dos dominios magnéticos, através de ensaios com
ferrofluido, na area onde seria feita a estampagem dos caracteres “BAM”.

A segunda etapa baseou-se na preparacdo metalogréfica de uma amostra do aco AISI
304 e em seguida, com auxilio de martelos de estampagem, a estampagem dos caracteres
“‘“BAM” no seio da amostra, como mostrado na figura 4.7.2.1. Cabe ressaltar que a

estampagem do caractere “A” foi realizada com maior profundidade para facilitar a etapa
seguinte.
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Figura 4.7.2.1: Modelo representativo da etapa 2.

Localizagéo dos caracteres “BAM” estampados.

A terceira e ultima etapa consistiu na preparacdo metalografica das amostras de modo
aretirar os caracteres “B” e “M” por meio das lixas e polimentos até a amostra ficar novamente
plana na regido onde foi realizada a estampagem destes caracteres, como mostrado na figura
4.7.2.2. ApoOs isto, as amostras foram novamente ensaiadas com ferrofluido possibilitando
observar as modificacdes da informagdo magnética na regido onde estavam os caracteres,
apos a deformacao plastica. A permanéncia do caractere “A” foi utilizada apenas para facilitar

a relocalizacdo da regido onde houve a estampagem.

Figura 4.7.2.2: Modelo representativo da etapa
3. Localizacdo dos caracteres “A” ap0s retirada

dos caracteres “B” e "M” estampados.
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Este experimento foi capaz de verificar a fineza da resolucéo do ensaio com ferrofluido
além de ter sido realizado “in situ” para possibilitar a observagao da interagao das particulas
superparamagnéticas presentes no ferrofluido tanto com a matriz austenitica paramagnética

quanto com a martensita ferromagnética formada apés a deformagéo plastica.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

Serdo apresentados a seguir os resultados da caracterizagdo microestrutural dos acgos,
observacao e avaliacdo da informacdo magnética das amostras sem deformacao plastica
através de ensaios com ferrofluido, resultados representativos da correlagcdo das
microestruturas convencionais (fases e tamanhos de gréo) com as informacfes magnéticas
observadas através do ensaio com ferrofluido e, por fim, serdo apresentados resultados,
também representativos, das alteragcbes da informacdo magnética macroestruturais e

microestruturais das amostras ap6s deformacéo plastica.

5.1 Caracterizacdo microestrutural

A figura 5.1.1 mostra em diferentes magnificacdes a microestrutura do ago ASTM
A366. E possivel observar que sua microestrutura € composta por grdos médios de matriz

ferritica com pequenas ilhas de perlita formadas no interior dos seus graos, assim como visto

no item 3.1.

Figura 5.1.1: Microestrutura do aco ASTM A366 revelada através de nital por 15s. Em (a)

tem-se um aumento de 100X enquanto em (b) tem-se um aumento de 200X.
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A figura 5.1.2 mostra em diferentes magnificagbes a microestrutura do agco ASTM
A283C. Sua microestrutura € composta por graos medios de matriz ferritica com formacéo de
perlita lamelar na regido entre os contornos de grao, assim como visto no item 3.1. Na figura

5.1.2 (a) é possivel observar duas manchas negras. Estas manchas sdo marcacodes

realizadas para ensaios que serdo realizados no subitem 5.3.

Figura 5.1.2: Microestrutura do aco ASTM A283C revelada através de nital por 15s. Em (a)
tem-se um aumento de 100X enquanto em (b) tem-se um aumento de 200X.

A figura 5.1.3 mostra em diferentes magnificagbes a microestrutura do aco ASTM
1045. Sua microestrutura é composta por uma matriz ferritica (regiées claras) e por grandes

formacg@es de perlita (regido escura), assim como visto no item 3.1.

Figura 5.1.3: Microestrutura do aco ASTM 1045 revelada através de nital por 15s. Em (a)

tem-se um aumento de 100X enquanto em (b) tem-se um aumento de 200X.
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A figura 5.1.4 mostra em diferentes magnificagbes a microestrutura do aco AlSI 304.
Assim como visto no item 3.2. Sua microestrutura é composta por uma matriz austenitica e
percebe-se a formacdo de maclas por toda sua microestrutura. A preparacdo metalogréfica
pode gerar, devido a pressédo exercida sob a amostra durante as etapas de preparo, tanto

estas regides com maclas, quanto pequenas areas com martensita.

@) (b)

Figura 5.1.4: Microestrutura do ago ASTM 304 revelada através de Kane e V2A-Beize. Em

(a) tem-se um aumento de 100X enquanto em (b) tem-se um aumento de 200X.

5.2 Selecéo do ferrofluido

Todas as amostras dos agos estudados foram utilizadas para a sele¢&o do ferrofluido,
porém neste item serdo apresentados apenas alguns resultados que se mostram

representativos.

A principio foi observada a diferenca entre as imagens obtidas ao utilizar tanto o
ferrofluido a base d’agua quanto o ferrofluido a base de 6leo mineral. Na figura 5.2.1 pode-se
observar os resultados ao utilizar o ferrofluido a base d’agua em uma amostra ASTM A283C
e na figura 5.2.2, também em uma amostra ASTM A283C, € possivel observar os resultados

ao utilizar o ferrofluido a base de 6leo mineral.
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(b)
Figura 5.2.1: Amostra ASTM A283C ensaiada com ferrofluido EMG 408 a base d’agua. “b”

representa maior aumento de uma regido em “a”.

(b)
Figura 5.2.2: Amostra ASTM A283C ensaiada com ferrofluido EMG 911 a base de 6leo

mineral. “b” representa maior aumento de uma regiao em “a”.

Como os agos A366, A283C e 1045 ndo sao acos do tipo inoxidavel, ao se utilizar o
ferrofluido a base d’agua destilada, ocorrem pites de corrosao localizada por toda a superficie
da amostra, como pode ser visto na figura 5.2.1 (a). Entretanto, estes pontos de corrosao
localizada geram um gradiente magnético para o centro do pite, similar ao efeito de canto, o
que faz as particulas superparamagnéticas constituintes do ferrofluido se aglomerarem
preferencialmente nas regifes com informacdo magnética ao entorno do pite, construindo,

portanto, um melhor contraste, como pode ser observado na figura 5.2.1 (b).

Quando utilizado o ferrofluido a base de 6leo mineral, evita-se qualquer tipo de

problema com corroséo, além da camada de ferrofluido distribuir-se homogeneamente por
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toda superficie da amostra, gerando um resultado macroscépico de melhor qualidade, como
pode ser observado na figura 5.2.2.

As figuras 5.2.3 e 5.2.4 mostram em maior aumento regides de uma amostra do aco
ASTM A283C ensaiadas tanto com ferrofluido a base d’agua destilada quanto com 6leo

mineral, respectivamente, com o intuito de distinguir o melhor contraste para a visualizagcéo

dos dominios magnéticos.

(b)
Figura 5.2.3: Dominios magnéticos de uma amostra ASTM A283C observados com ferrofluido

EMG 408 a base d’agua. “b” representa maior aumento de uma regido em “a”.

(b)

Figura 5.2.4: Dominios magnéticos de uma amostra ASTM A283C observados com ferrofluido

EMG 911 a base d’agua. “b” representa maior aumento de uma regido em “a”.

Nota-se a partir da figura 5.2.3 (a) e sua maior magnificacdo em (b) o nitido contraste

da localizacdo das paredes de Bloch. As particulas superparamagnéticas constituintes do
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ferrofluido aglomeram-se nas paredes de Bloch, que determinam a fronteira entre os dominios
magneéticos, ou seja, a distancia entre duas paredes de Bloch, que podem ser observadas
como as listras indicadas na figura 5.2.3 (b), definem um dominio magnético. J& na figura
5.2.4 apesar de ainda distinguiveis os dominios magnéticos, estes se apresentam com menor

contraste, ao compararmos com os resultados do ensaio com ferrofluido a base d’agua.

Cada meio de dissolucéo do ferrofluido mostrou ter suas vantagens e desvantagens
para objetivos distintos. Desta forma o ferrofluido a base d’agua mostrou-se vantajoso para
uma analise microscopica da informacdo magnética presente nas amostras, ja que possui
maior contraste em relacéo ao ferrofluido a base de 6leo mineral. Todavia, o ferrofluido a base
de 6leo mineral produz resultados de analise macroscopica com melhor qualidade, uma vez
que este se distribui homogeneamente na superficie da amostra e ndo causa nenhum tipo de

efeito corrosivo.

Apos determinar qual o melhor meio de dissolugdo a ser utilizado para cada caso, foi
preciso realizar um estudo para determinar a propor¢éo adequada de ferrofluido/solvente para
cada um desses dois meios de dissolucao. A figura 5.2.5 mostra a evolugcdo em estagios deste
estudo para o ferrofluido EMG 308 a base d’agua em uma amostra do aco ASTM A283C, que
se mostra representativo tanto para os outros ferrofluidos das séries EMG300, EMG400 e
EMGB800, onde a agua destilada atua como solvente, quanto para a série EMG 900, onde o
6leo mineral atua como solvente. Na figura 5.2.5 (a) tem-se o resultado da dissolucéo de 1
gota de ferrofluido para 60 gotas de agua destilada, em (b) tem-se 1 para 100 e em (c) tem-
se 1:160.
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Super aglomeragéo de

particulas tornam os

dominios indistinguiveis

Dominios magnéticos
comegam a se tornar

distinguiveis.

Figura 5.2.5:

Dominios magnéticos
podem ser observados

com clareza.

Diferentes estagios de dissolucdo do ferrofluido EMG 308 a base d’agua.
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Na figura 5.2.5 (a) percebe-se que com a dissolugdo de 1:60 as particulas
superparamagnéticas juntam-se umas com as outras formando os aglomerados amarelos
vistos na imagem que impossibilitam a observa¢do dos dominios magnéticos. Na imagem (b)
com dissolucdo de 1:100 os dominios magnéticos comegam a se tornar distinguiveis na
imagem, porém ainda ha um alto grau de aglomeracéo das particulas. J& na imagem (c), com
a dissolucdo de 1:160, os dominios magnéticos podem ser claramente distinguidos e, além
disso, percebe-se que as particulas se aglomeram também em &reas distintas. A aglomeracéo

nestas determinadas areas sera discutida no item 5.3.

Foram realizados testes tanto com menores quanto com maiores dissolu¢des do que
aquelas mostradas na figura 5.2.5, porém foram mostrados os resultados que exemplificavam
representativamente o resultado do estudo como um todo. Desta forma, chegou-se a
concluséo de que para os acos estudados, a melhor dissolugéo quando utilizado o ferrofluido
a base de agua destilada foi de 1 gota de ferrofluido para 160 gotas de agua destilada. Ja
para o ensaio que se utiliza o ferrofluido com solvente a partir de 6leo mineral, a melhor
dissolugéo para os agos estudados foi de 1 gota de ferrofluido para 60 gotas de 6leo mineral.
Esta diferenca da quantidade de solvente utilizada para os dois possiveis tipos de solvente
gue podem ser aplicados, ocorre devido a diferenca em sua viscosidade, molhabilidade e grau

de dispersao das particulas no meio [27].

Cabe ainda ressaltar neste item que todas as séries de ferrofluido com suas diferentes
propriedades quanto a saturacdo magnética e afins também foram testadas e percebeu-se
gue ndo h& uma significante diferenca na qualidade dos resultados em si. Entretanto, notou-
se que apenas o0 tempo necessario de espera apos aplica¢do do ferrofluido escolhido sofre
uma influéncia devido ao grau de saturagdo magnética das particulas do ferrofluido, que nos
casos estudados é de 6,6 mT e 11 mT. De forma geral, quanto maior a saturagdo magnética
das particulas presentes no ferrofluido escolhido, menor é o tempo necessario para interagéo
da particula com as informag6es magnéticas da amostra, ou seja, menor € o0 tempo necessario
entre a aplicacdo e a observacdo por microscopia 6tica. Para as séries de ferrofluido com
saturacdo magnética de 6,6 militesla sdo necessarios cerca de 10 minutos de espera para
observacao em microscopia 6tica apos aplicagcéo do ferrofluido, enquanto para particulas com

saturacao de 11 militesla a espera é de apenas cerca de 5 minutos.
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5.3 Correlagao da informagdo magnética com microestrutura convencional

A seguir na figura 5.3.1 (a) e (c) pode-se observar a imagem da informacao magnética
de uma amostra de aco ASTM A283C, onde as particulas magnéticas possuem maior
aglomeracdo em locais especificos além dos dominios magnéticos. Na figura 5.3.1 (b) e (d)
temos a imagem da mesma regido da figura 5.3.1 (a) e (c), agora atacadas com nital,
respectivamente. Isto pode ser verificado pela marcagéo realizada, que se encontra na parte

inferior a esquerda nas imagens (a) e (b) e na parte inferior a direita nas imagens (c) e (d).

Particulas paramagnéticas

se aglomeram nas regides

onde se tem perlita.

Marcacéo

(a) (b)

Marcacéo | } Marcagéo

(©) (d)

Figura 5.3.1: Imagens (a) e (c) representam a informacdo magnética (perlita e dominios
magnéticos) da amostra ASTM A283C. (b) e (d) microestrutura convencional (perlita) da
amostra St37 ASTM A283C. Imagem (a) representa mesma regido que a imagem (b), assim
como a imagem (c) representa a mesma regido que a imagem (d).

Na figura 5.3.1 (a) e (c) pode-se observar a informagdo magnética das amostras
através de ensaio com ferrofluido EMG 807, porém destaca-se uma regido com grande
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aglomeracdo das particulas superparamagnéticas constituintes do ferrofluido. Ao analisar a
figura 5.3.1 (b) e (d), que mostra a microestrutura convencional, observa-se que a regido com
grande aglomeracgédo de particulas é, na verdade, a regido onde se encontra perlita em forma
de lamelas. Isto se deve ao fato do alto carater ferromagnético da cementita, que é um
constituinte da perlita. Este forte carater ferromagnético da cementita é explicado por [28].
Portanto, percebe-se que o ensaio com ferrofluido é capaz de revelar ndo apenas as
informacdes magnéticas provenientes dos dominios magnéticos da ferrita, como também as

informagbes magnéticas provenientes dos microconstituintes do material.

A seguir, na figura 5.3.2, (a) pode-se observar a imagem da informa¢@o magnética de
uma amostra de aco ASTM A366, onde é possivel distinguir diferentes regides em contraste.
Na figura 5.3.2 (b) temos a imagem da mesma regido da figura 5.3.2 (a), agora atacada com
nital. Isto pode ser verificado pela marcacao realizada, que se encontra na parte superior a

esquerda nas imagens (a) e (b). Na figura 5.3.2 (d) foi destacado em azul os contornos de

Figura 5.3.2: Em (a) tem-se a imagem da informacao magnética de uma determinada regido
do aco ASTM A366. Em (b) tem-se a mesma regido com a microestrutura revelada. Em (c)
tem-se o destaque dos contornos de grao. Em (d) tem-se a sobreposi¢cdo dos contornos na
imagem da informa¢cdo magnética. 59



grao revelados na figura 5.3.2 (b). Afigura 5.3.2 (c) é a sobreposi¢éo das linhas azuis da figura
5.3.2 (d) com a figura 5.3.2 (a), pois desta forma podemos correlacionar as regides de

contornos de grdo com a informag¢éo magnética do aco em questéo.

A sobreposicao das linhas destes contornos de gréo sobre a imagem (a) nos permite
observar uma correlacdo do contraste da microestrutura magnética com os contornos de grao.
Isto ocorre, pois, os contornos de grao sdo também areas onde temos informagdo magnética,
ja que os contornos de grao também séo interfaces entre dois ou mais dominios magnéticos,

que se distribuem homogeneamente dentro dos graos.

5.4 Relacdo deformacdo dominios magnéticos

Para a caracterizacdo magnética dos acos através de ensaio com ferrofluido vale
ressaltar que as particulas superparamagnéticas constituintes do ferrofluido concentram-se
sobre as paredes de Bloch, desta forma a distancia entre duas listras ou linhas nas imagens
capturadas pela microscopia Gtica significam um dominio magnético. Além disso, percebeu-
se também a capacidade do ensaio com ferrofluido de revelar também informacgbes
magneéticas dos microconstituintes do material e das regiées de contorno de grdo, como visto

no item 5.3.

5.4.1 Caracterizacdo dos ag¢os, ndo deformados, com ferrofluido

Na figura 5.4.1.1 é apresentada a informag&o magnética, pela aplicagédo do ferrofluido
EMG 807, de uma amostra de agco ASTM A366, onde pode-se observar claramente as

paredes de Bloch, ou seja, a fronteira entre dominios magnéticos.

llhas de perlita no

interior do gr&o. Dominios
e magnéticos.

(a) : : -

Figura 5.4.1.1: Dominios magnéticos do aco ASTM A366 com aumento de 100X em (a) e a
mesma regido com aumento de 200X em (b).
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Tanto na figura 5.4.1.1 (a) quanto em seu maior aumento em (b) percebe-se que o
resultado da caracterizacdo magnética da amostra ASTM A366, isento de deformacgédo
plastica, € basicamente uma estrutura onde percebe-se 0os dominios magnéticos e 0s
contornos de gréo. A formacao de pequenas ilhas de perlita localizadas no interior dos graos,
pode também ser observada através do ensaio com ferrofluido como ressaltado na imagem
(b). Outra peculiaridade desta amostra € que os dominios magnéticos da fase ferritica se
mostram de forma bem alongada e paralela. Nas regiées onde percebe-se a aglomeracao das
particulas nas ilhas de perlita, pouco se vé os dominios magnéticos, isto se d4, pois nestas
regides as particulas sdo massivamente atraidas pela cementita que possui uma intensidade
magnética superior a informagdo magnética emergente da ferrita. O fato de ndo se observar
os dominios magnéticos na cementita pode ser justificado devido a resolu¢do do microscoépio
utilizado, uma vez que, talvez estes dominios se apresentem em tamanho significativamente

menor, porém em maior quantidade, em relagdo aos dominios magnéticos da ferrita.

Na figura 5.4.1.2 é apresentada a informag&do magnética de uma amostra de aco ASTM
A283C, onde pode-se observar ndo apenas as paredes de Bloch, como também regides de

estrutura perlitica.

(a) (b)

Figura 5.4.1.2: Dominios magnéticos do aco ASTM A283C com aumento de 100X em (a) e a
mesma regido com aumento de 200X em (b).

Tanto na figura 5.4.1.2 (a) quanto em seu maior aumento em (b) percebe-se que o
resultado da caracterizacdo magnética da amostra ASTM A283C através de ensaio com
ferrofluido EMG 807, isento de deformacdo plastica, divide-se em uma estrutura onde é
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possivel observar os dominios magnéticos da ferrita, regides perliticas e os contornos de gréao.
Os dominios magnéticos deste aco mostram-se definitivamente mais curtos ao serem
comparados com os da amostra ASTM A366. Neste aco nota-se que no entorno das regides
perliticas onde as particulas superparamagnéticas se aglomeram € possivel observar os
dominios magnéticos com maior contraste. Neste aco a perlita ndo se forma no interior dos
grdos, mas sim nas regifes intergranulares. Devido a disputa de atracdo das particulas
superparamagneéticas, tanto das regides intergranulares quanto dos constituintes magnéticos,
estas particulas acabam sofrendo uma interacdo com todas as informacdes magnéticas
presentes e, portanto, revela ndo somente os constituintes com informag&do magnética, mas

também os dominios magnéticos ao seu entorno com um maior contraste.

Na figura 5.4.1.3 é apresentada a informagédo magnética de uma amostra de aco ASTM
1045, onde pode-se observar com pouco mais de dificuldade as paredes de Bloch na ferrita
e com facilidade as regifes perliticas.

(@)

Figura 5.4.1.3: Dominios magnéticos do aco ASTM 1045 com aumento de 100X em (a) e a

mesma regido com aumento de 200X em (b).

Tanto na figura 5.4.1.3 (a) quanto em seu maior aumento em (b) percebe-se que o
resultado da caracterizacdo magnética da amostra ASTM 1045 através de ensaio com
ferrofluido EMG 807, isento de deformacédo plastica, divide-se em uma estrutura onde se
observa com maior dificuldade os dominios magnéticos, porem com clareza as regifes

perliticas e os contornos de grao.

Y

Devido a alta concentracdo de carbono nesta amostra, que é geradora de fases
ferromagnéticas como a cementita, ha uma dificuldade na formacao de contraste que permita
uma observacao clara dos dominios magnéticos. Entretanto como pode ser visto na imagem

(b) em maior aumento é possivel notar as regides com dominios magnéticos. Em
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contrapartida, supfe-se que devido a grande quantidade de perlita formada neste aco e,
consequentemente, a grande disputa de atragdo magnética sofrida pelas particulas, gera uma
ndo observacgéao clara das regides perliticas. Todavia ainda é possivel distinguir com clareza
as regides de contorno de grao.

Na figura 5.4.1.4, capturada em campo escuro, € apresentada a informag¢do magnética
de uma amostra de aco AISI 304, onde pode-se observar a matriz austenitica paramagnética

quanto e a martensita ferromagnética.

(b)

Figura 5.4.1.4. Contraste da matriz austenitica paramagnética do ago ASTM 306 com a
martensita ferromagnética. Aumento de 100X em (a) e a mesma regido com aumento de

200X em (b). Imagens capturadas em campo escuro.

Na amostra do ago AlSI 304, ensaiada com ferrofluido EMG 807, tem-se diferentes
resultados para a caracterizacdo magnética mostrada até agora. Esta amostra € de um aco
austenitico metaestavel que possui uma matriz austenitica de carater paramagnético, assim
as particulas superparamagnéticas constituintes do ferrofluido ndo irdo reagir com tal matriz.
Este aco pode sofrer transformacdo martensitica devido a possiveis deformacées durante o
processo metalografico, ou seja, dispersamente e em poucas regides da amostra pode-se ter
a presenca de martensita. Ao se ensaiar esta amostra com ferrofluido as particulas
superparamagnéticas aglomeram-se na Unica informacao magnética existente na amostra, ou
seja, a martensita de carater ferromagnético. Pode-se observar com clareza o contraste da
matriz paramagnética com a martensita ferromagnética tanto na figura 5.4.1.4 (a), em menor

aumento, quanto na imagem (b), em maior aumento.
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5.4.2 Caracterizacao dos ac¢os, deformados plasticamente, com ferrofluido

Na figura 5.4.2.1 tem-se a amostra AISI 304 onde é possivel observar cada estagio do
experimento do item 4.7.2.

(b)
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(€)

Figura 5.4.2.1: Em (a) observa-se a amostra apds preparacao
metalografica, em (b) observa-se a amostra com as estampas dos
caracteres “BAM” e em (c) observa-se a amostra apds os caracteres
“BM” terem sido totalmente removidos.

Temos na Figura 5.4.2.1 (a) a amostra embutida e preparada. Em seguida foi
submetida a estampagem dos caracteres “BAM” com o intuido de promover uma deformacao
plastica localizada, este resultado pode ser observado na imagem (b) desta mesma figura. Ja

em (c) tem-se a amostra apds os caracteres “B” e "M” terem sido removidas através de
lixamento e polimento.

Apoés estas etapas a amostra foi submetida a ensaio com ferrofluido, desta forma, tem-
se na figura 5.4.2.2 a informag&o magnética da figura 5.4.2.1 (c) revelada.
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Figura 5.4.2.2: Informag&o magnética da figura 5.4.2.1 (c) através de ensaio com ferrofluido.

As particulas se aglomeram nas regifes onde se tem martensita.

O aco AISI 304 trata-se de um aco austenitico metaestavel, portanto ao deforma-lo
plasticamente através da estampagem dos caracteres “BAM” gera-se, nestas regibes,
martensita devido a transformacao martensitica por deformacéo plastica. Percebe-se na figura
5.4.2.2 o nitido contraste entre a matriz paramagnética deste aco e as regides onde tem-se
martensita que, por sua vez, € ferromagnética, revelando assim, a forma dos caracteres
“‘BAM”. Mesmo ap0os a retirada dos caracteres “B” e "M” o material permanece deformado em
seu volume sendo a resolucéo da técnica com ferrofluido capaz de perceber esta deformacéo.
Portanto, nota-se novamente a capacidade da técnica de revelar um determinado histérico de

deformacéo sofrido pelo material.

A seguir, observa-se os resultados do experimento proposto no item 4.7 para uma
amostra do material ASTM A283C. Na figura 5.4.2.3 é possivel observar cada estagio do

experimento do item 4.7.1.

Temos na Figura 5.4.2.3 (a) uma amostra embutida e preparada metalograficamente
gue foi ensaiada com ferrofluido gerando os resultados da figura 5.4.2.6 (a), (c), (e) e (). Em
seguida, foi submetida ao ensaio de dureza com o intuito de promover uma deformacao
plastica localizada. Este resultado pode ser observado na imagem (b), desta mesma figura.
Ja em (c) tem-se a amostra apos as endentac6es do tipo Brinnel terem sido removidas através

de lixamento e polimento.

66



(b)

(€)

Figura 5.4.2.3: Em (a) observa-se a amostra apoés

preparacdo metalografica, em (b) observa-se a amostra
com as endentacdes e em (c) observa-se a amostra apos
as endentacbes do tipo Brinnel terem sido totalmente

removidas.
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Na figura 5.4.2.4 (a) tem-se a informag&o magnética da 5.4.2.3 (c) revelada através de
ensaio com ferrofluido e na figura 5.4.2.4 (b) tem-se a comparagéo das figuras 5.4.2.4 (a) e
5.4.2.3 (b), onde torna-se evidente que as particulas superparamagnéticas do ferrofluido se
aglomeram nas regides previamente deformadas, assim sendo, o ensaio com ferrofluido

mostra-se capaz de revelar o historico de deformacdao plastica realizado na amostra.

(b)

Figura 5.4.2.4: Em (a) observa-se a informag&o magnética da figura 5.4.2.3 (c). Em (b) tem-
se a comparagéo das figuras 5.4.2.4 (a) e 5.4.2.3 (b).
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O mesmo experimento foi realizado para uma amostra do aco ASTM A366, porém
foram realizadas endentacdes apenas do tipo Brinnel localizadas ao longo do comprimento
da amostra. O resultado apds ensaio com ferrofluido pode ser observado na Figura 5.4.2.5.

Figura 5.4.2.5: Em (a) tem-se resultado macroscépico da amostra ASTM A366 ensaiado com

ferrofluido apdés endentagbes terem sido removidas. Em (b) tem-se regido de uma das
endenta¢cdes em maior aumento. Em (c) tem-se a imagem (b) com delimitacdes destacando

regides claras e escuras.

Na figura 5.4.2.5 (a) tem-se, apos ensaio com ferrofluido, claramente as regiées onde
havia as endentacdes previamente. Ao observar estas regiées em maior aumento na imagem
(b) observa-se a presenca de areas mais escuras, devido a uma maior aglomeracédo de
ferrofluido, e areas mais claras. Estas areas foram destacadas na imagem (c) para a melhor

observacao do leitor.
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A seguir, na figura 5.4.2.6 (a), (c), (e) e (g) tem-se os resultados de ensaio com
ferrofluido nas regides da figura 5.4.2.3 (a), antes de realizar as endentacdes. Isto foi feito
para observar a informag&@o magnética antes da deformacéo plastica. J& na figura 5.4.2.6 (b),
(d), (f) e (h) tem-se imagens destas regides apos a deformacao plastica, como pode ser visto
da imagem 5.4.2.4 (a), porém agora em maior aumento.
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Figura 5.4.2.6: Figuras (a), (c), (e) e (g) representam a informacdo magnética da amostra

ASTM A366 antes da deformacao plastica. Figuras (b), (d), (f) e (h) representam a informacao
magnética da amostra ASTM A366 apOs da deformacao plastica.

Ao observar as areas destacadas na Figura 5.4.2.4 (com ferrofluido) em maior
magnificagdo, figura 5.4.2.6 (b), e compara-la com imagens feitas da informacdo magnética
da mesma amostra antes da deformacéao, figura 5.4.2.6 (a), tem-se que, apos a deformacao
plastica, os dominios magnéticos apresentam uma variacdo em seu tamanho (distancia entre
duas paredes de Bloch). Cerca de 200 imagens antes e apos deformagdo plastica foram
analisadas percebendo-se que os dominios magnéticos antes da deformacdo plastica
possuiam um tamanho de (3 = 1) ym e apods a deformacao plastica o tamanho de dominio

magnético passou a ser de (8 £ 2) um.

As imagens (c), (e) e (g) da figura 5.4.2.6 representam as informag8es magnéticas das
areas a serem deformadas, ja as imagens (d), (f) e (h) da figura 5.4.2.6 representam as
informagfes magnéticas destas areas apos a deformacgéo plastica. Ao compara-las percebe-
se que, apds a deformagédo plastica, os dominios magnéticos assumem uma estrutura de
espinha de peixe, onde temos aglomeragfes de particulas formando uma linha central e finas
paredes de Bloch com suaves inclina¢des ao redor desta linha. Ao medir a angulagéo formada
por estas espinhas de peixe temos resultados entre 80 e 90 graus. SCHAFER [5] reportou em
seu livro ,The Analysis of Magnetics Microstructures® um estudo sobre crescimento de
dominios magnéticos pela aplicacdo de campos magnéticos mostrando que, apds o
crescimento destes dominios, percebe-se também estruturas similares as espinhas com

angulaces entre 80 e 120 graus, assim como apresentado neste trabalho apés a deformacéo
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plastica. Em especial na figura 5.4.2.6 (h) vemos a formagdo de uma conhecida estrutura de
arvore de natal. Esta estrutura é reportada, ndo apenas no livro de SCHAFER [5].

6 CONCLUSAO

Dada a motivagéo inicial deste trabalho em torno de explicar a modificagdo da
distribuicdo e intensidade do campo magnético em uma amostra apés deformacao plastica
devido & mudancga nos dominios magnéticos, observou-se através dos ensaios com ferrofluido
que os dominios magnéticos apos deformacdo plastica se modificam ndo apenas em seu
tamanho, mas também em sua morfologia. Isto ocorre de tal forma que, isentos de deformacao
plastica, os dominios possuem um tamanho de 3um + 1 e apds a deformagdo plastica
observa-se um tamanho de 8um + 2. Ja quanto a morfologia, isentos de deformacao plastica,
os dominios magnéticos apresentam-se em formas de listras homogeneamente e
continuamente dispostas dentro dos graos do material, porém, apds o material ser deformado
plasticamente, estes dominios apresentam-se com morfologia similar a espinha de peixe e
arvore de natal, com aspectos e angulos conhecidos na literatura a respeito do crescimento

de dominios magnéticos através de campos magnéticos induzidos [5].

Além da indentificagdo da modificacdo dos dominios magnéticos através da
deformacgédo plastica, foi possivel perceber determinadas peculiaridades do ensaio com

ferrofluido apresentados a seguir:

— O ensaio com ferrofluido mostrou-se eficiente para a revelagédo de informag¢do magnética

nos acos estudados

— Percebeu-se que a concentracdo de carbono presente nas amostras influencia a
observacdo dos dominios magnéticos das amostras, de modo que, quanto maior a
concentracéo de carbono, maior é a dificuldade na observacéo dos dominios magnéticos
da ferrita. Isto ocorre, pois, o carbono é um elemento formador de fases ferromagnéticas,
como, por exemplo, a cementita, gerando assim uma maior disputa magneto-atrativa das
particulas superparamagnéticas presentes no ferrofluido, o que proporciona um menor

contraste nas imagens capturadas.

— Observou-se que as informacdes magnéticas capturadas nas imagens através de ensaio
com ferrofluido correlacionam-se com a microestrutura convencional do material. As
particulas superparamagnéticas podem ser reveladoras de microconstituintes

ferromagnéticos. Um exemplo é o caso mostrado da perlita, onde as particulas
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superparamagnéticas se aglomeram na regido perlitica que possui a cementita, que por
sua vez é portadora de um carater ferromagnético maior que o da matriz ferritica. Além
disso, é possivel delimitar as regides de contorno de grdo através de ensaio com
ferrofluido, uma vez que os dominios se distribuem no interior dos gréos e podem mudar
sua orientacdo ao passar de um grdo para outro, gerando, portanto, uma regido de

transicdo denominada parede de Bloch, onde as particulas reagem a informacéo

magnética emergente desta regido aglomerando-se e tornando-a visivel.

O ensaio com ferrofluido pode ser utilizado para revelar, de forma macroscépica, o
historico de deformacdo pléstica sofrida pelo material, uma vez que as particulas
superparamagnéticas aglomeram-se em maior quantidade nas regides deformadas
plasticamente, de modo a determinar o local onde a amostra fora deformada

anteriormente.

Notou-se que os diferentes tipos de ferrofluido devem ser utilizados com distintos
objetivos. Em uma escala macroscoépica indica-se o uso do ferrofluido a base de 6leo
mineral, pois com este evita-se qualquer tipo de problema com corroséo, além da camada
de ferrofluido distribuir-se homogeneamente por toda superficie da amostra, gerando um
resultado macroscopico de melhor qualidade. Ja na escala microscépica o ferrofluido a
base d’agua destilada possui um melhor contraste para a observacao dos dominios

magnéticos.

Para os materiais analisados, observou-se a existéncia de uma dissolugédo ideal de
ferrofluido que permite uma 6tima observagéo das informagfes magnéticas da amostra.
Para o ferrofluido a base d’agua destilada a dissolugéo 6tima se deu em uma gota de
ferrofluido para cento e sessenta gotas de agua destilada. J& para o ferrofluido a base de
0leo mineral a dissolucdo 6tima se deu em uma gota de ferrofluido para 60 gotas de 6leo

mineral.
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7 PROPOSTA PARA TRABALHOS FUTUROS

Observou-se que nas regides onde surgem campos magnéticos espontaneos, apos a
deformacdo pléstica, tem-se uma mudanca ndo apenas no tamanho dos dominios
magnéticos, mas também em sua morfologia. Isto pode vir a ser a justificativa para a
modificacdo espontdnea das informa¢des magnéticas dos materiais pesquisados. Porém
ainda sdo necessarios métodos complementares para a observacdo dos dominios
magnéticos, por exemplo, através de microscopia Kerr, jA que os dominios magnéticos se
apresentam no volume do material e o estudo feito até o momento observa apenas a
superficie das amostras, ja que foi realizado através de microscopia Optica, ou seja,
bidimensional. Além de realizar este estudo complementar considerando as trés dimensoes,

o trabalho ainda pode ser aperfeicoado os seguintes pontos:

— Ainda é proposto um estudo aprofundado e sisteméatico para uma melhor compreenséao da
influéncia da quantidade de carbono na observacdo da informacdo magnética presente
nos materiais, de forma a viabilizar captura de imagens com melhor contraste em materiais

com maior teor de carbono.

— Também se mostra necessario um estudo complementar que diferencie e explique o
porqué do surgimento de areas com menores e maiores aglomeragfes (areas claras e
escuras, respectivamente) apos a deformacdo plastica localizada, como mostrado na
figura 5.4.2.3.

— De modo geral, recomenda-se um estudo mais aprofundado do ensaio com ferrofluido de
modo a explorar com mais eficiéncia sua capacidade para avaliagdo da informacéo
magnética nos materiais e expandir esta metodologia de ensaio para materiais além dos

estudados neste trabalho.
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