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Os acgos inoxiddveis sd@o materiais utilizados em ramos da inddstria que
demandam além de resisténcia a corrosdo, elevada resisténcia mecanica. As ligas
inoxiddveis austeniticas, por ndo serem endureciveis via tratamento térmico, geralmente
passam por uma etapa de trabalho a frio. Durante este processo, pode ocorrer a
transformacdo da austenita em martensita para certas classes, cuja formacao pode levar
a queda da tenacidade. O objetivo deste trabalho € caracterizar a martensita por meio de
uma técnica ndo destrutiva como a de correntes parasitas, ainda pouco aplicada a este
problema. Corpos de prova foram deformados mediante laminagdo a frio e avaliados
por microscopia Otica, difracdo de raios X, magnetdometro de amostra vibrante e
correntes parasitas. Os resultados exibiram a fécil forma¢do de martensita no aco AISI
321 e uma abordagem diferente para a microscopia Otica, que se mostrou eficaz. Além
disso, a técnica de correntes parasitas foi util na separacdo das diferentes condi¢des de
deformacdo, sendo possivel estabelecer uma correlacdo entre a fracdo volumétrica de

martensita e o angulo de fase da impedancia elétrica.
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Stainless steels are materials used in many industry branches requiring corrosion
resistance and high mechanical strength. The austenitic stainless steels, as they are not
hardened by heat treatment, usually undergo a cold working step. During this process,
may occur transformation of austenite into martensite, whose formation can lead to loss
of toughness. The purpose of this study is characterize the martensite through a
nondestructive technique as eddy currents, rarely used in this problem. Specimens were
cold rolled and evaluated by optical microscopy, x-ray diffraction, vibrating sample
magnometer and eddy currents. The results showed an effortless martensite formation in
AISI 321 steel and a different approach to the optical microscopy that has been proved
effective. Moreover, the eddy current technique was useful in separating the different
deformation conditions and it was possible to establish a correlation between the

martensite volume fraction and phase angle of electrical impedance.
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1. Introducao

As ligas de acos inoxiddveis posicionam-se como importantes materiais para
aplicacdes nos setores nuclear, petroquimico, aeroespacial e energético devido as
caracteristicas que apresentam como: elevada resisténcia a oxidagdo, a corrosdo e boa
tenacidade em temperaturas baixas. Além destas qualidades, alguns tipos especificos de
acos inoxidaveis revelam outras qualidades como excelente capacidade de conformagao,
resisténcia a fluéncia e boa soldabilidade, levando a variedade de acos inoxidaveis que
existe atualmente (KRAUSS, 2005, COSTA e SILVA et al., 2006). Uma dessas
variedades corresponde aos agos inoxidaveis austeniticos que possuem diversos dos
atributos citados anteriormente. No entanto, uma de suas limitacdes € o limite de
escoamento baixo. Para solu¢do deste problema, existem alguns mecanismos
disponiveis, dos quais podem ser destacados o refino de grdo, a manipulacdo da

composi¢do quimica e a deformacgdo a frio, sendo desprezado o tratamento térmico ja

que estas ligas nao sdo endureciveis por precipitacdo (DIETER, 1961).

Quanto ao trabalho a frio, pode-se afirmar que seu papel no endurecimento dos
acos austeniticos estd baseado tanto na geracdo e interacdo das discordincias como na
transformacdo da fase austenitica em martensita (TOTTEN, 2007). No papel de fase
endurecedora, a martensita promove o aumento da resisténcia mecanica como desejado,
porém, dependendo da quantidade presente, o material pode experimentar uma queda
significativa na tenacidade, sendo em alguns casos um problema. Este tipo de
inconveniente pode estar associado também a casos que utilizam a deformacgdo a frio
nido com o objetivo de aumento da dureza, mas como etapa de curvamento de tubos
(JHA et al., 2008). Neste caso, a queda da tenacidade pode facilitar a propagagdo de
trincas na regido curvada e levar a fratura do componente durante a operacdo. Outro
problema relacionado a formagdo da martensita reside no fato desta microestrutura ser
mais susceptivel a fissuracdo pelo hidrogénio (KOU, 2003). Por estes motivos, €
importante determinar a localizacido e a fragdo volumétrica de martensita, permitindo

prever o comportamento mecanico da liga metalica.

Atualmente, existem diversos pesquisadores envolvidos na caracterizacdo de
acos inoxiddveis austeniticos deformados a frio, utilizando para isto diversas técnicas

como a microscopia Otica (MO), microscopia eletronica de varredura (MEV) e a



difracdo de raios X (DRX) (ABREU, 2007, HEDAYATI et al., 2010, KISKO et al.,
2013). Alguns deles constataram a presenca de duas formas cristalograficas, com
caracteristicas distintas. A primeira delas é a martensita €, que tem estrutura cristalina
hexagonal compacta (HC) e apresenta comportamento paramagnético. A segunda € a
martensita o’ que conta com estrutura ctibica de corpo centrado (CCC) além de ser
ferromagnética. Dada a diferenca em relacdo ao comportamento magnético das duas
formas da martensita, bem como o fato dos AIA se comportarem de maneira
paramagnética, torna-se vidvel a aplicacdo de técnicas que explorem as propriedades
magnéticas das fases. Por conta disso, diversos sdo os trabalhos que tratam da
caracterizacdo por meios de técnicas eletromagnéticas como o magnetometro de
amostra vibrante (VSM), a emissdo magnética Barkhaussen (MBE) e o ferritoscopio

(PARDAL et al., 2012, SAGAR et al., 2005, TALONEM et al., 2004).

Apesar da quantidade existente de técnicas de caracterizagdo, sejam elas
magnéticas ou ndo, a maioria apresenta uma limitacio em comum que € a incapacidade
de serem levadas a campo, como solugdes praticas e imediatas. Outro aspecto € a

necessidade da retirada de amostras do material, tornando-as destrutivas.

Com o objetivo de mitigar os transtornos de portabilidade, praticidade e
destruicao do material, este trabalho propde a insercdo da técnica de correntes parasitas
como mais uma aliada no estudo da martensita induzida por deformagdo. O estudo
surge em um cendrio no qual as pesquisas que utilizam as correntes parasitas para
caracterizacdo de AIA estdo em um momento inicial, sendo poucos os trabalhos neste
ramo. Além disso, as técnicas de caracterizacdo mais populares sdo revisitadas nao sé
como uma conduta para avaliar os resultados de correntes parasitas, mas propor novas
abordagens para técnicas consagradas, como serd observado no caso da microscopia

Otica.

Este estudo se divide da seguinte maneira: o Capitulo 1 reiine um panorama dos
principais aspectos que motivaram esta Dissertacdo. Em seguida, no Capitulo 2, hd uma
revisdo bibliografica a respeito do material estudado e das principais técnicas de
caracterizacdo. O Capitulo 3 envolve os materiais € métodos utilizados, seguido pelo
Capitulo 4, no qual estdo presentes os resultados dos experimentos e a discussdo.

Finalmente, no Capitulo 5 sdo exibidas as conclusdes resultantes deste trabalho.
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2. Revisao bibliografica

2.1. Acos inoxidaveis

Os acos s3o denominados inoxiddveis quando possuem teores de cromo

N

superiores a 12%, uma vez que esse elemento eleva a resisténcia a oxidacdo e a

[¢N

corrosdo. Esta resisténcia ndo é a mesma para qualquer meio ao qual o material
exposto, sendo necessdria a correta selecao de cada aco para determinado ambiente. Isto
porque a resisténcia a corrosio estd associada a passivacdo, que € a formagdo de 6xidos
de ferro, cromo e de outros elementos na superficie do material. A formacao ou nao da
camada, a aderéncia ao metal, sua impermeabilidade aos elementos dissolvidos no meio
e sua taxa de degradacdo determinardo a resisténcia as diversas formas de corrosdo

(uniforme, por pites, crévice, entre outras) (COSTA e SILVA et al., 20006).

Nao s6 apenas pelo ponto de vista da resisténcia a corrosao citada anteriormente,
mas também a respeito das propriedades mecénicas, os acos inoxiddveis sao divididos

em cinco principais categorias:

1. Martensiticos (AISI 4XX): S@o agos com baixos teores de carbono, em torno
de 0,1% ou menos, denominados “supermartensiticos”. Estes ultimos apresentam ainda
niveis considerdveis de Mo e Ni. As composicdes desta familia de aco permitem a
passagem pelo campo austenitico sendo, pois, endureciveis através da témpera. Um

ponto importante a ser observado € o comportamento ferromagnético destas ligas.

2. Ferriticos (AISI 4XX): Tém teor de cromo superior ao dos acos martensiticos
e solidificam com uma estrutura essencialmente ferritica, permanecendo assim até a
temperatura ambiente. Porém, alguns graus como AISI 430 pode apresentar

aproximadamente 50% de austenita quando aquecido a 800°C.

3. Austeniticos (AISI 2XX, 3XX): Esta classe apresenta elevados niveis de
cromo, manganés (série 2XX) e niquel (série 3XX), sendo o Mn e o Ni elementos
gamageéneos. Estes acos se destacam pela elevada tenacidade e ductilidade, tornando-se

uteis na criogenia. Tém comportamento paramagnético € uma das séries mais comuns é

a AISI 304.



4. Duplex (austenita-ferrita): Sao acos que apresentam uma microestrutura de
austenita e ferrita em proporcdes aproximadamente iguais (50% y e 50% 9). Por conta
disso, retinem as vantagens de cada uma das fases. No entanto, ha de se ter cuidado com
servicos a alta temperatura para evitar a formagao de fases fragilizantes a exemplo da

fase sigma (o).

5. Endurecidos por precipitacio (AISI PH): Apresentam adi¢des de niquel e
molibidénio que permitem o endurecimento da martensita de baixo carbono pela

precipitacdo de compostos intermetdlicos (aluminio, cobre, titanio e ni6bio).

Por conta da elevada quantidade de cromo nos agos inoxidadveis, é importante
analisar o grafico a seguir para entender como as fases se relacionam com a quantidade
desse elemento. A partir da Figura 2.1, nota-se que a medida que o teor de cromo
aumenta, o campo da ferrita o se expande, sendo cada vez mais estdvel. A partir de
aproximadamente 12% de cromo, o € estdvel desde a fase liquida até a temperatura
ambiente. Enquanto o campo o de expande, hd contracdo do campo y (austenita)
formando o que se denomina de gamma loop. A combinagdo dos teores de cromo, além

do procedimento termomecanico dard origem aos acos definidos anteriormente como

austeniticos, martensiticos e ferriticos.

Além do cromo, o Ni tem um papel fundamental na formacdo das diferentes
microestruturas, sendo o responsavel pela expansdo do campo referente a austenita. Um
exemplo do aco que tem estrutura austenitica € o 18%Cr 8%Ni, sendo um dos mais

utilizados entre os acos inoxiddveis austeniticos (KRAUSS, 2005).
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Figura 2.1. Diagrama Fe-Cr (GUIMARAES et al., 1998) adaptado.

2.2. Acos inoxidaveis austeniticos

Os acos desta familia sdo materiais que tém na sua composi¢do quimica cromo,
niquel, manganés e nitrogénio. Exceto o cromo, os outros elementos expandem o campo
da austenita no diagrama de fases, de modo que a temperatura ambiente estes acos
apresentam microestrutura austenitica. Uma composi¢do quimica tipica para estes acos
consiste em 18%Cr e 8%Ni, ou seja, 18-8. A grande parcela de niquel presente melhora
a propriedade de resisténcia a corrosdo e a oxidacdo em altas temperaturas, favorecendo
o uso deste material em aplicagdes onde ha temperaturas elevadas. Além disso, a
austenita tem como caracteristica marcante sua estrutura cristalina CFC, que apresenta
boa resisténcia a fluéncia. Por conta desta estrutura ndo apresentar transi¢do ductil-
fragil, os acos austeniticos ganham bastante espaco no campo da criogenia

(CHIAVERINI, 2012).

Apesar de notérias vantagens apresentadas pelos acos inoxiddveis, existem
aspectos a serem tratados com atencdo. Um deles € a corrosdo intergranular

(CHIAVERINI, 2012). Ela ocorre apds a precipitagdo de carbonetos de cromo, que
5



acontece principalmente quando o aco se mantém por extensos intervalos de tempo (a
partir de algumas horas) a temperaturas entre 500°C e 800°C. Nos acos com teor de
carbono superior a 0,05%, ocorre rapida difusdo do carbono para o contorno de grao,
que sao locais de alta desorganizacdo cristalografica. Nesta regido, a combinagao do
carbono com o cromo da matriz provoca a precipitacdo de carbonetos do tipo M23Cg no
contorno, que sdo ricos em Cr podendo também apresentar certa quantidade de ferro. A
precipitacdo dos carbonetos retira o cromo de solucdo sélida da regido proxima ao
contorno, tornando-a anddica em relacdo ao restante do grao. Esta regido, portanto, sera

preferencialmente atacada quando exposta a um meio corrosivo (KOU, 2003).

Outra peculiaridade dos AIA € a modesta resisténcia mecanica. Em alguns casos,
para as classes mais comuns, o limite de escoamento pode ser de apenas 200 MPa na
condicdo solubilizada (TOTTEN, 2007). Como ndo sdo passiveis de endurecimento por
tratamento térmico, € necessdria a utilizacdo de elementos de liga e trabalhos
termomecanicos a fim de elevar a resisténcia mecanica (KRAUSS, 2005). Neste
aspecto, adicdes de nitrogénio sdo eficazes, pois promovem um endurecimento por
solucdo soélida intersticial e dobram o limite de escoamento original, sendo classificados
como superausteniticos. Tais agos podem ter até 0,9% N e 8% Mo atingindo 6timos
niveis de resisténcia mecanica e a corrosdo. Um exemplo deste aco € o UNS S32654,

também conhecido como 654 SMO®.

Outra forma de endurecimento dos acos austeniticos € por trabalho a frio.
Através dele, ocorre aumento na densidade de discordancias bem como a formacgdo de
martensita induzida por deformacdo, levando o limite de escoamento para valores ao
redor de 1200 MPa no aco AISI 304 (TOTTEN, 2007). No entanto, ao passar por ciclos
de aquecimento, como no processo de soldagem, ocorre reversio da martensita ou
mesmo recristalizacdo, deteriorando o ganho de resisténcia mecéanica obtido
anteriormente. A formacdo da martensita € influenciada por diversos fatores como
composi¢do quimica, tamanho do grao austenitico, temperatura e taxa de deformacao.

Devido a sua importancia, a transformacao martensitica serd discutida a seguir.



2.3. Efeitos da deformacao a frio em acos
inoxidaveis austeniticos

2.3.1. Formacao de martensita

Nos acos inoxidaveis austeniticos a martensita o’ pode ser formada mediante a
reducdo da temperatura ou devido a deformacdo plastica. A fim de obter uma estimativa
da temperatura necessdria para inicio da transformacdo martensitica, foi desenvolvida
por Eichelman e Hull a Equagdo 2.1 baseada na composicdo quimica da liga

(PADILHA et al., 2002).

MS(OC) = 1302 - 42(%Cr)— 61(%N1)— 33(%Mn) - (2.1
—28(%Si) — 1667(%[C + N])

Como a deformacgdo plastica é capaz de suprir a demanda de energia para a
formagao de martensita, Angel et al. (1954) estabeleceram uma relacdo semelhante a
anterior, definindo a temperatura na qual 50% de martensita é formada quando ha uma

deformacao de 30%. Tal relacdo por ser vista na Equacgao 2.2.

M4(30/50)(°C) = 413 — 13,7(%Cr) — 9,5(%Ni) — 8,1(%Mn) - 2.2)
—18,5(%Mo) — 9,2(%Si) — 462(%|[C + N])

Posteriormente, Nohara et al. (1977) propuseram uma equacdo modificada em
relacdo a anterior, que passou a contemplar além de outros elementos de liga, o efeito

do tamanho de grao austenitico, tal qual a Equacao 2.3.

Mq(30/50)(°C)= 551 - 13,7(%Cr) - 29(%[Ni + Cu]) - 8,1(%Mn) (2.3)
- 18,5(%Mo) - 9,2(%Si) - 68(%Nb)
- 462(%[C+N]) - 1,42(GS - 8)

Onde GS € o tamanho de grao conforme ASTM.



A titulo de ilustracdo, considerando apenas a reducdo da temperatura (Equacao
2.1), no caso dos agos AISI 301LN e AISI 316L, a temperatura necessaria para o inicio
da formacdo da martensita seria de -162°C e -180°C, respectivamente, estando proxima
a temperatura do nitrogénio liquido que € de cerca de -196°C (Li et al., 2015). Por outro
lado, quando se considera a deformacgdo plastica (Equacdo 2.2), a temperatura para
inicio da transformagdo martensitica se eleva, podendo chegar a -67°C para o AISI 316L
e 19°C para o AISI 301LN, ou seja, mais proxima da temperatura ambiente (ABREU et
al., 2007).

Vale observar também a partir das equagdes anteriores que todos os elementos
de liga sdo estabilizadores da austenita uma vez que abaixam a temperatura de inicio da
transformacdo. Alids, o carbono e o nitrogénio t€ém ainda um poder muito maior em
comparacao aos outros elementos. Nas Equagdes 2.1 a 2.3 isto fica claro uma vez que
estes elementos estdo acompanhados pelos coeficientes de maior valor. Isto indica que o
aumento de C ou N em pequenas quantidades, diminuira fortemente a temperatura onde
ocorre a transformacdo da austenita para martensita. Por outro lado, quando estes
mesmos elementos estdo em pequenas quantidades, a temperatura de transformacgdo
martensitica € mais alta. Isto quer dizer que a austenita € mais instdvel a temperatura
ambiente. Em suma, sdo muito mais susceptiveis a transformacao martensitica agos que
possuem teores de carbono e nitrogénio baixos (KRAUSS, 2005, ABREU et al., 2007).

Para os acos que sdo susceptiveis a formacdo da martensita, além da
temperatura, a energia de falha de empilhamento (EFE) desempenha um papel
fundamental. Nos acos que possuem baixa EFE, em torno de 20 mJ/m?, a martensita
nucleia-se facilmente. Todavia, a reacdo ndo ocorre diretamente de y ->o’. Na realidade,
a o’ nucleia-se nas intersecoes das ripas de martensita ¢ (HC, paramagnética) além das
intersecoes de bandas de cisalhamento e contornos de maclas. Vale ressaltar que as
bandas de cisalhamento consistem em defeitos planares que se formam por conta da
sobreposicdo de falhas de empilhamento nos planos {111} da austenita (TALONEN,
2007). A Figura 2.2 mostra a formacdo de o’ nas intersecdoes das bandas de
cisalhamento. Com repetidas nucleagdes e coalescéncia dos embrides de a’, a martensita
¢ desaparece dando lugar apenas a o’, o que acontece em torno de 10% de deformacgado
quando realizada a temperatura ambiente. A reagdo resultante €, portanto: y -> € -> o’

(LICHTENFELD, 2006).
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Para entender como a martensita € se forma, é vdlido lembrar que em uma
estrutura CFC, como a do ago inoxiddvel austenitico, os planos da familia {111} sdo
representados como uma sequéncia de planos atdbmicos que geram um empilhamento do
tipo “ABCABCABC”. Entretanto, devido a deformagdo plastica, uma discordancia
integral pode dissociar-se em duas discordancias parciais de Shockley, gerando uma
falha de empilhamento naquela regido. Neste caso, o empilhamento torna-se uma
sucessao de planos da forma “ABABAB”, equivalente aos planos {0001} da estrutura
HC, a mesma da martensita € (TALONEN, 2007, DIETER, 1961). Logo, quanto menor
a EFE, ou seja, a energia necessdria para formar falhas de empilhamento, mais fécil € a
transformac¢do martensitica, uma vez que as falhas de empilhamento e martensita € sdo

geradas de maneira mais simples.

Figura 2.2. Martensita o’ formada nas interse¢cdes das bandas de cisalhamento.

(TALONEN et al., 2005)

Assim como M e Mqy(30/50), é possivel definir a energia de falha de
empilhamento (EFE) através da composicdo quimica, conforme definiu Schramm et al.

(1975) na Equaciao 2.4:

EFE (mJ.m™2) = =53 + 6,2(%Ni) + 0,7(%Cr) +
+ 3,2(%Mn) + 9,3(%Mo)

2.4)



Existem ainda outras equacdes capazes de estimar a EFE. Duas delas estdo
presentes a seguir nas Equagdes 2.5 e 2.6 sendo propostas, respectivamente, por Rhodes

e Brofman (TALONEN, 2007):

EFE (m].m™2) = 1,2 + 1,4 (%Ni) + 0,6 (%Cr) + (2.5)
17,7 (%Mn) — 44,7 (%Si)

EFE (m].m™2) = 16,7 + 2,1 (%Ni) — 0,9(%Cr) + 26 (%C) (2.6)

Ha ainda a Equacgdo 2.7, definida por Vitos et al. (2006), que tem o mesmo
proposito das trés equagdes anteriores. Porém, esta é mais completa ja que leva em
consideragdo as influéncias do carbono e do nitrogénio, que sdo bastante significativas

para a transformacdo martensitica, como discutido anteriormente.

EFE (mJ.m™2) = 25,7 4+ 2(%Ni) + 410(%C) — 0,9(%Cr) — 2.7
— 77(%N) — 13(%Si) — 1,2(%Mn)

2.3.2. Resistividade elétrica

A deformacdo pléstica a frio em agos inoxidaveis austeniticos tem efeito nio s6
na transformacdo de fase, mas também na mudanca de propriedades elétricas, como € o

caso a resistividade.

A condugdo elétrica dos metais € oriunda da movimentacdo dos elétrons de
conducdo. Contudo, o movimento destes elétrons pode ser prejudicado por uma série de
fatores, que causam o espalhamento dos mesmos e o aumento da resistividade elétrica.
Dentre estes fatores podem ser destacados o grau de agitacdo dos dtomos, ou seja, a
temperatura, a concentracdo de impurezas no metal e a quantidade de defeitos que sdo:
contornos de grdo, falhas de empilhamento e discordincias. Cada um destes efeitos tem
contribuicdes independentes podendo ser relacionados na Equacdo 2.8, conhecida como
Regra de Matthiessen (CALLISTER, 2008, PADILHA, 1985). Nesta equagdo a

resistividade de um metal (p) € um soma das contribuicdes oriundas da temperatura (T),
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das impurezas (C), da presenca de lacunas (L), das discordancias (d) e de defeitos

bidimensionais (b), como contornos de grao e falhas de empilhamento.

p = p(T)+ p(C) +p(L) + p(d) + p(b) (2.8)

A deformacdo plastica ocorre, de maneira geral para os metais, mediante a
geracdo e movimentacdo de discordancias. Além disso, hd um aumento na quantidade
de lacunas e falhas de empilhamento. Portanto, de acordo com a Equacdo 2.8, o trabalho
a frio implicard em um aumento na resistividade elétrica. Em outras palavras, havera

queda na condutividade elétrica (o), dado que o = 1/p (PADILHA, 1985).

2.4. Caracterizacao de materiais

2.4.1. Difracao de Raios X

Os raios X foram utilizados primeiramente para investigacdo da estrutura interna
dos materiais, através da radiografia, ja que se conhecia a capacidade desta radiagdo em
propagar-se em linha reta, sensibilizar emulsdes fotograficas e produzir fluorescéncia e
fosforecéncia em certas substancias. Algum tempo depois, Von Laue observou que os
raios X também poderiam ser difratados, e, em seguida, os Bragg determinaram o
reticulado cristalino do NaCl, KCl e KBr através desta técnica que € atualmente uma
das principais para caracterizagdo microestrutural de materiais cristalinos (CULLITY,

1978, PADILHA, 1985).

Devido aos estudos de Von Laue e Bragg, foi possivel determinar que um feixe
com determinada frequéncia, ao incidir sobre um reticulado cristalino regularmente
espacado, pode originar interferéncias construtivas e destrutivas, deste que a radiagdo
incidente possua o comprimento de onda (A) da ordem do espacamento cristalino. A
condi¢do principal para que haja interferéncia construtiva é de que a diferenca de
caminho percorrida por cada feixe seja um multiplo inteiro de A. Expressando esta
condi¢do na forma matematica, pode se chegar a Equagdo 2.9, conhecida como Lei de
Bragg, onde “2 d sen0” corresponde a diferenca de caminho e nA aos multiplos inteiros

do comprimento de onda (PADILHA, 1985).
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2dsend =ni (2.9)
Sendo:
d = distancia entre planos cristalinos
0 = angulo de incidéncia do feixe de raios X
n = nimero inteiro

A = comprimento de onda do feixe incidente

Os resultados da andlise por difracdo de raios X sdo obtidos na forma de um
espectro de difracdo, onde os picos sao referentes aos planos onde ocorreu interferéncia
construtiva, de acordo com a Equacdo 2.9. Na Figura 2.3 observa-se um destes

espectros, conhecido também como difratograma.

i
E.‘
:
g

Figura 2.3. Espectro de raios X para o NaCl. (PADILHA, 1985)

Para quantificacdo de fases a partir de um difratograma, existem alguns métodos
que podem ser empregados, sendo um deles o Método de Rietveld. Este método foi
introduzido na década de 1960 com o objetivo inicial de servir como ferramenta para o
refino de dados experimentais na difracdo de néutrons. Anos mais tarde foi estendido
para aplicacdo na difragdo de raios X. O foco deste método € realizar um ajuste entre
um pico de difragdo observado e um pico calculado, utilizando para isto o método dos
minimos quadrados (SURKIALIABAD, 2009). Diversos pesquisadores atualmente
utilizam-no para quantificacio de fases em acos inoxidéveis austeniticos (BEESE et al.,
2011). Na Figura 2.4 € possivel observar um ajuste realizado através do método

supracitado.
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Figura 2.4. Comparacdo entre um pico observado e um simulado pelo Método de

Rietveld (RIETVELD, 1969) adaptado.
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2.4.2. Magnetometro de amostra vibrante (VSM)

O magnetdmetro de amostra vibrante (VSM) € um equipamento utilizado para
avaliar as propriedades magnéticas de diversos materiais, incluindo agos inoxidaveis. A
partir do ensaio neste aparelho € possivel obter informagdes importantes como

magnetizacio e permeabilidade magnética (JILES, 1998).

Na Figura 2.5 pode-se observar o equipamento e uma ilustracdo ao lado
detalhando os pontos principais. Primeiramente, para realizagdo do teste, a amostra €
fixada em uma haste que estd presa a uma cabeca vibratoria e faz a amostra vibrar a
uma frequéncia fixa. Em seguida, um campo magnético € aplicado pelas bobinas de
Helmoltz, sendo perpendicular a direcdo da haste. Na amostra que permanece vibrando,
sdo geradas correntes induzidas bem como um campo magnético induzido que ¢é
detectado pelas bobinas coletoras, o que induz uma voltagem. A partir da medida da
voltagem nas bobinas coletoras as informagdes sobre as propriedades magnéticas podem

ser adquiridas (FONER, 1959).

[T ] Haste

Bobinas /

coletoras

Amostra Bobinas

Figura 2.5. Detalhe do VSM LakeShore® (CORREA, 2013) adaptado.
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2.4.3. Microscopia otica/ Ferrofluido

Diversas sdo as formas de microscopia para andlises da microestrutura dos
materiais. Como exemplos podem ser destacadas a microscopia de campo i6nico (MCI),
a microscopia eletronica de varredura (MEV), microscopia eletronica de transmissao
(MET) e finalmente a microscopia 6tica (MO). Algumas técnicas se destacam por sua
elevada profundidade de foco permitindo visualizacdo de superficies irregulares como
as de fratura, ja outras apresentam a vantagem de ser simples, rdpida e econdmica.

Nestes ultimos casos se encaixa a microscopia Otica (PADILHA, 1985).

Através da microscopia Otica € possivel visualizar diversos tipos de defeitos
cristalinos como contornos de grdo, de sub-grido, contornos de macla e constituintes
microestruturais maiores que 0,5 pm. Geralmente, para se conseguir visualizar a
microestrutura trés etapas sdo fundamentais. A primeira delas é a preparacdo da
superficie que servird como parte representativa do material, o que pode ser feito através
das etapas de corte, lixamento e polimento. Em seguida, estd a fase de revelacdo das
principais caracteristicas, como defeitos e constituintes, o que € alcangado com o ataque
da amostra. Por fim, o dltimo passo consiste em visualizar no microscépio (PADILHA,

1985).

Existem diversas maneiras de realizar o ataque nas amostras. Vale lembrar que
este estdgio € fundamental para que a luz seja refletida de maneira diferenciada entre os
constituintes, permitindo a aquisicio de imagens com alto nivel de contraste. As
superficies apenas polidas refletem a luz de maneira igual e a maioria dos constituintes
nao sio observados, salvo algumas excegdes em que as diferencas de refletividade sdo

elevadas (ASM VOLUME 9, 1998). Alguns exemplos de ataque sdo:

- Ataque quimico por imersdo: é um dos ataques mais antigos e também mais

populares. A substincia para o ataque € escolhida baseada nas caracteristicas
eletroquimicas dos constituintes e ndo € necessaria qualquer fonte externa de corrente

para efetuar o ataque.
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- Ataque eletrolitico: através de um circuito elétrico externo, um potencial

elétrico € aplicado entre a amostra (anodo) e um contra-eletrodo (cdtodo) imersos na

substancia que exercerd o ataque (eletrélito).

- Ataque magnético: vale-se das propriedades magnéticas para revelar as

caracteristicas dos materiais que sdo parcialmente ou totalmente magnéticos. Os
primeiros usos deste tipo de ataque se referem ao ano de 1931 quando foi utilizado para
identificar os “padrdes de Bitter”, através do uso de pés magnéticos. Anos mais tarde a
técnica se aprimorou com o uso de particulas magnéticas em uma solugdo coloidal
(ASM VOLUME 9, 1998). Atualmente uma destas solucdes coloidais utilizadas como o
ataque magnético € o ferrofluido, que vem sendo utilizado em agos inoxiddveis da série

300, como mostra a Figura 2.6.

50 um

Figura 2.6. Imagem do ago AISI 301 LN com 15% de deformacdo. Ataque com HNOj
60 % e ferrofluido. As regides escuras sao de martensita o’ (TALONEN, 2004).

O ferrofluido consiste em uma solu¢do contento particulas de magnetita, que é
magnética. Porém, na dimensao que estdo presentes na solu¢c@o, em torno de 10 nm de
diametro, as particulas assumem o volume de um tnico dominio magnético. Desta
maneira, cada dtomo da particula faz parte de uma estrutura ordenada magneticamente
em uma unica direcdo, levando a particula a assumir uma propriedade denominada
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superparamagnetismo. Tal propriedade permite que as particulas reajam a um estimulo

magnético sem interferi-lo (SILVA, 2015).

2.4.4. Correntes parasitas

2.4.4.1. Principio de funcionamento

O ensaio por correntes parasitas consiste em uma técnica ndo destrutiva que
utiliza os principios da inducao eletromagnética para inspecionar materiais que sejam
condutores elétricos (ASM VOLUME 17, 2004). Devido a importancia da inducdo, este

fendmeno serd detalhado a seguir.

Todo condutor percorrido por uma corrente elétrica alternada gera um campo
magnético no entorno, cuja direcio e sentido dependem da corrente. Tal campo
magnético (campo primdrio) cresce e decresce além de mudar de sentido sempre que a
corrente elétrica assim o faz. Se existe outro condutor préximo ao primeiro, haverd
indugdo de correntes elétricas devido a interacdo do campo magnético. De acordo com a
Lei de Lenz, a corrente elétrica no segundo condutor terd direcdo e sentido de forma que
o campo magnético gerado por ela se oponha as variagdes do campo primério

(HENRIQUES et al., 1990, NDT RESOURCE CENTER, 2015).

O conceito fisico da inducdo eletromagnética descrito acima pode ser
generalizado para o ensaio de correntes parasitas, demonstrado na Figura 2.7. Na
ilustracdo, que mostra uma bobina e uma chapa metélica, destacam-se 0s passos
principais divididos em “a”, “b” e “c”. Na etapa “a”, a bobina € percorrida por uma
corrente alternada, que gera um campo magnético também alternado, denominado
campo primdrio e representado pelas linhas na forma de elipses. A seguir, na etapa “b”,
ao se aproximar a bobina de um material condutor elétrico, 0 campo primdrio induz
correntes elétricas em formatos circulares na superficie da peca. O sentido das correntes
parasitas serd de forma que o campo magnético gerado por elas (campo secunddrio) se
oponha ao campo magnético primdrio. O campo secundario estd representado na parte
“c” como as linhas amarelas. Finalmente, a interacdo entre o campo magnético primario

e o secunddrio, seja na presenca de defeitos ou devido mudancas nas propriedades

fisicas do material, provocard alteracdes na impedancia elétrica da bobina, sendo
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apresentadas na forma de um plano de impedancia (NDT RESOURCE CENTER,
2015).

Figura 2.7. Etapas do ensaio por correntes parasitas (OLYMPUS, 2015) adaptado.

2.4.4.2. Plano de impedancia

A impedancia elétrica (Z), no ensaio de correntes parasitas, consiste na
combinacdo de duas componentes que atuam no fluxo de corrente elétrica do circuito.
Vale lembrar que apesar de existir uma terceira componente, que € a reatincia
capacitiva, seu efeito é desprezado (HENRIQUES ez al., 1990). As componentes
relevantes sdo, portanto, a reatancia indutiva (X)) e a resisténcia (R) que podem ser
representadas em um diagrama vetorial no qual Xj estd no eixo das ordenadas e R no
eixo das abscissas (HENRIQUES et al., 1990). O diagrama é designado como plano de

impedancia e pode ser visualizado na Figura 2.8.
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(X1)

Reatancia indutiva

Resisténcia (R)

Figura 2.8. Representacdo do plano de impedancia (CAMERINI, 2012) adaptado.
O vetor que retrata a impedancia elétrica, resultante da contribuicdo de cada

componente, € indicado com a letra Z e seu médulo pode ser calculado de acordo com

as Equacgoes 2.10 e 2.11.

s [ro s x2 1 (2.10)

X, = 2nfL (2.11)
Onde:
f = Frequéncia [Hz]

L = Indutancia [Henrys]

Ja o angulo de fase, indicado com a letra ¢ na Figura 2.8, pode ser obtido

matematicamente através da Equacgdo 2.12.

Q= arctan(Xl/R) (2.12)
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Para interpretacio do ensaio, é necessdrio conhecer como se comporta a
impedancia elétrica. Para esta andlise, pode ser observada a Figura 2.9 que relaciona
alguns pontos importantes do plano de impedancia. Nesta ilustracdo, verifica-se que ao
aproximar a sonda do aluminio (ponto 0 ao 1), que € ndo-magnético, ocorre aumento na
resisténcia da bobina. Isto acontece porque correntes elétricas sdo geradas no metal, o
que retira energia da bobina e faz sua resisténcia aumentar. A reatancia indutiva por sua
vez diminui, j4 que as correntes parasitas produzem um campo secundério que se opde
ao primdrio, resultando em um campo magnético menor para gerar indutancia. Na
presenca de trincas, (1 para 2) haverd queda na resisténcia e aumento na reatincia ja que

a intensidade de correntes parasitas € menor (NDT RESOURCE CENTER, 2015).

Ao aproximar a sonda de uma amostra magnética como um aco ferritico (de 0 a
3), a resisténcia aumenta pois as correntes geradas retiram energia da bobina. A
reatancia indutiva (Xj), ao contrario do caso anterior, ird se elevar. A razdo esta na alta
permeabilidade magnética do aco, que concentra 0 campo magnético primdrio. Assim, o
fluxo magnético na bobina se torna maior e o campo secundério € suprimido, fatores
que elevam a reatancia. Finalmente, a presenca de trincas seguird um padrao semelhante
ao que ocorre no aluminio, com queda na resisténcia e aumento da reatancia (entre

pontos 3 e 4) (NDT RESOURCE CENTER, 2015).

Na Figura 2.9 € possivel notar ainda que o caminho entre os pontos 0 e 1 além

de 0 e 3 é denominado de [ift-off. Este termo € utilizado para descrever o espaco

existente entre a sonda e a peca.
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Figura 2.9. Plano de impedancia (NDT RESOURCE CENTER, 2015) adaptado.

2.4.4.3. Profundidade de penetracao

A profundidade de penetracdo é um aspecto importante da técnica de correntes
parasitas. Isto porque as correntes elétricas tém densidade maxima na superficie que
diminui a medida que penetram no material. O efeito pelicular € o responsédvel por esta
queda e atua da seguinte maneira: na superficie, sdo geradas correntes parasitas as quais
criam um campo secunddrio que se opde ao primdrio, reduzindo-o. Dessa forma, a
camada logo abaixo da superficie € influenciada por um campo primario menor,
reduzindo as correntes induzidas (HENRIQUES er al., 1990). O decréscimo na
densidade de correntes pode ser visualizado na Figura 2.10. Verifica-se uma relagcdo
exponencial entre a profundidade e a densidade de correntes. Além disso, nesta mesma
figura ha uma profundidade destacada pela letra 8. Esta é denominada profundidade de
penetracdo padrdo e é determinada quando a densidade de corrente equivale a 1/e, ou

37%, do seu valor na superficie.
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densidade de correntes parasitas

0 37% 100%

]

Profundidade de penetracio

Figura 2.10. Gréfico mostrando a relagc@o entre a densidade de correntes parasitas e a

profundidade de penetracdo (HANSEN, 2004).

A Figura 2.11 mostra a distribui¢do da densidade de correntes parasitas em duas
situagdes distintas, destacando como se comporta a profundidade de penetracdo quando
ha mudancas na frequéncia do ensaio bem como na condutividade elétrica e
permeabilidade magnética do material. E notdvel que no primeiro caso, caso (a), as

correntes parasitas estdo mais concentradas e mais proximas a superficie do que no caso

(b).
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Figura 2.11. Tlustragdo da profundidade de penetracdo padrdo. As partes a € b mostram

situagdes distintas (CAMERINI, 2012).

E importante destacar que a profundidade de penetracdo padrio pode ser

estimada de acordo com a Equacgdo 2.13 (NDT RESOURCE CENTER, 2015):

.

nfuo

Onde:

0 = profundidade de penetracio padrio [m]
o = condutividade elétrica [S/m]

f = frequéncia de inspecao [Hz]

p = permeabilidade magnética [H/m]

(2.13)



2.5. Estudo de Casos

2.5.1. Caracterizacao por técnicas diversas

A formagdo da martensita nos agos inoxiddveis austeniticos € tema de estudo por
diversas técnicas de caracterizagdo sejam baseadas nas propriedades magnéticas ou nio.
Para citar algumas que ndo utilizam o fendmeno do magnetismo pode-se destacar a
difracdo de raios X, a microscopia Otica e ensaios mecanicos como microdureza
Vickers, ensaios de tracdo e de impacto Charpy. Entre aquelas que dependem das
propriedades magnéticas ressaltam-se o magnetdmetro de amostra vibrante (VSM —
Vibrating Sample Magnotometer), a emissdo magnética Barkenhausen (MBE -

Magnetic Barkenhausen Emission), o ferritoscopio e as correntes parasitas.

Um exemplo das pesquisas que utilizam as técnicas acima € a realizada por
ABREU et al. (2007) onde destacam-se a difracdo de raios X e o VSM para
caracterizacdo da martensita. Alids, foi avaliada também a influéncia da martensita na
resisténcia a corrosdo. Para o estudo, selecionaram-se duas classes de acos tais quais
AIST 301LN e AISI 316L. Cada um desses acos foi submetido a deformacdes iguais de
5%, 26% e 47% em reducdo da espessura, através da laminacdo e a temperatura
ambiente. Os primeiros resultados da difracdo mostraram a presenga apenas das fases y
(austenita) e martensita o, ou seja, sem a presenga de martensita €. Outros autores como
KUMAR et al. (2006) pesquisaram a respeito do AISI 304 sob condi¢des semelhantes e
também nao detectaram a presenca de €. JA HUMBERT ef al. (2007) detectou a fase €
apenas quando deformou o material sob tragdo e a temperaturas abaixo de zero grau
Celsius. Ainda a respeito da difracdo de raios X, a quantificagdo levou aos resultados da
Tabela 2.1. Nestes dados, observa-se que o aco AISI 301LN além de apresentar maior
quantidade de martensita quando comparado ao aco AISI 316L, tem uma cinética de

transformagdo superior.
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Tabela 2.1. Quantidade de martensita em funcao da deformagao para cada aco.

Aco Reducao de espessura Quantidade de martensita
5% 14%
AISI301LN 26% 46%
47% 60%
5% 6,5%
AISI 316L 26% 7%
47% 8%

Os resultados da Tabela 2.1 sdo confirmados pelos valores de magnetizagcdo de

saturagcdo obtidos pela técnica de VSM, mostrados na Figura 2.12. Vale lembrar que a

magnetizacio € elevada quanto maior for a fracdo volumétrica de fase ferromagnética

presente. Observa-se que, mesmo o AISI 301LN com a menor deformacgdo estudada

(5%), apresenta uma magnetizacio de saturacao superior a amostra deformada a 47% do

AISI 316L, corroborando a maior facilidade na formacao de martensita do AISI 301LN.

Magnetizac¢io (emu.g™?)

I-l[];
IEG:
100
80
I.‘:EJ:-

40 4

‘f
! ]

204

301 LN - 47% deformado
e AAAAAMARL

' 301 LN - 26% deformado

301 LN - 5% deformado

-_.l:::::::::“... 316L - 47 % deformado

0 316L - 26 e 5% deformado

0 2500 5000 7500 10000 12500

Campo magnético (Oe)

Figura 2.12. Resultados do VSM revelando a magnetizagdo de saturagdo de cada

amostra (ABREU et al., 2007) adaptado.

A respeito do estudo da influéncia da deformacdo na resisténcia a corrosio,

concluiu-se que o trabalho a frio tem um efeito deletério nas propriedades de resisténcia

a corrosdo generalizada e por pites.
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Outro trabalho relevante refere-se ao publicado por PARDAL et al. (2012). Os
pesquisadores utilizaram 10 amostras com espessura inicial de 3,2 mm do aco AISI 321,
que foram solubilizadas e em seguida deformadas por laminacdo. As deformacdes
verdadeiras (ev) variaram desde &, = 0 até &y = -2,29. Para a caracterizacao, foi utilizado
o VSM com duas abordagens distintas a fim de se obter a magnetizacdo de saturagcdo
(ms), o método convencional ¢ o método 1/H. Com propésito de encontrar a
magnetizacio intrinseca da martensita, foram também propostos diferentes métodos.

Outra ferramenta utilizada no trabalho foi a microscopia 6tica.

Utilizando os resultados de fragdo volumétrica de martensita de outros trabalhos
que utilizaram acos inoxiddveis (TAVARES et al., 2006, TAVARES et al., 2008,
TAVARES et al., 2011), foi possivel estabelecer um comparativo com formacdo de
martensita no aco AISI 321 através da Equacdo 2.14. Esta equacdo relaciona ms a

magnetizacdo intrinseca da martensita encontrada, sendo de 150,21 emu/g.

"~ 150,21

Cor (2.14)

Onde:
Cw = fracdo volumétrica de martensita;
ms = magnetizacdo de saturacdo da amostra obtida pelo método convencional

(emu/g).

A comparagdo foi reunida no grafico da Figura 2.13, que mostra a cinética de
transformacao de varios acos de acordo com o grau de deformacdo. Para o cdlculo de ms
foi escolhido o método convencional ainda que o método de 1/H tenha resultado em
valores de ms superiores € matematicamente mais precisos. Esta escolha ocorreu em
virtude de ter sido o método convencional aquele utilizado por outros autores. O método
1/H foi apresentado com o objetivo de ser uma alternativa mais acurada uma vez que,
neste caso, o valor de ms € obtido quando a amostra esta totalmente saturada devido ao

campo indutor externo tender ao infinito.
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Figura 2.13. Fragdo transformada em funcdo da deformacdo para alguns agos. Dados

estimados a partir da magnetizacdo de saturacdo (ms) (PARDAL et al., 2012).

Nota-se, a partir da figura acima, que os acos inoxidaveis austeniticos sdo mais
susceptiveis a formacao de martensita que outras designagdes de acos inoxidaveis como
Duplex e Lean Duplex. Além disso, o aco AISI 321 € bastante susceptivel a
transformag@o martensitica. Dos resultados obtidos na microscopia 6tica, mostrados nas
Figuras 2.14 (a) e 2.14 (b) observa-se a presenca da martensita indicada pelas setas.
Somando-se a isso, em razdo da maior deformacdo, a Figura 2.15 (b) apresenta maior

quantidade de martensita que a parte (a) da mesma figura.

-

W

a) R

Figura 2.14. Parte (a) revela a micrografia da amostra deformada a &y = - 0,17 e parte

(b) deformada a &, =-0,33 (PARDAL et al., 2012).
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Um estudo conduzido por HEDAYATI et al.(2010) dedicou-se a caracterizar as
microestruturas e propriedades do agco AISI 304L. Foram utilizadas chapas com 10 mm
de espessura que passaram pelo processo de laminacdo e tiveram suas espessuras
reduzidas entre 10% e 90%, a uma taxa de deformacao de 2.1x103 s ! a temperatura de
0°C. A caracterizacdo microestrutural foi conduzida por meio da difracdo de raios X, da
microscopia Otica e do ferritoscopio, mostrado na Figura 2.15. Para avaliar as

propriedades mecanicas, foram utilizados a dureza Vickers e o ensaio de tragdo.

Figura 2.15. Ferritoscopio em operagdo. Na tela to aparelho € possivel ler a fracdo de

fase ferromagnética.

A partir dos resultados da fracdo volumétrica de martensita o’ em funcdo da
reducdo a frio, concluiu-se que a formacdo desta fase tem um comportamento
sigmoidal. Isto significa que a taxa de transformacdo martensitica € modesta no inicio
da deformacdo, estigio onde predomina a criacdo de locais para nucleagdo da
martensita. Esses sitios podem ser bandas de cisalhamento na forma de martensita ¢,
maclas e pacotes densos de falhas de empilhamento. Segundo os pesquisadores, como
as interfaces das bandas de cisalhamento sdo locais preferenciais para a nucleagdo de
martensita o’, a fracdo volumétrica desta fase cresce de maneira intensa com a
deformacdo até atingir aproximadamente 70% de reducdo. A partir deste ponto a
porcentagem de o’ torna-se constante e as deformagdes posteriores apenas refinam a
martensita que ja foi formada. Na Figura 2.16 € possivel observar o comportamento

descrito.
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Reducao a frio (%)

Figura 2.16. Comportamento da fracdao volumétrica de martensita o’ em fungdo da

deformacdo (HEDAYATI et al., 2010) adaptado.

A respeito dos resultados de difragdo de raios X, apesar de dificil detecgao,
foram encontrados picos de matensita € na deformacio de aproximadamente 10%, os
quais desaparecem nas deformagdes subsequentes restando somente a formacdo da

martensita o’.

Na microscopia Otica, Figura 2.17, s@o observados nucleos delgados de
martensita o’, localizados nas intersecdes das bandas de cisalhamento. Resultados de
outros pesquisadores como MURR et al. (1982) e LICHTENFELD et al. (2006)
sugerem que a propagacdo da martensita a’se dd pela matriz austenitica através do
avanco das interfaces das bandas de cisalhamento, que assumem um formato

arredondado. Esse crescimento ocorre preferencialmente de um dos lados da banda.
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Figura 2.17. Distribui¢do da martensita no ago 304L. Na parte superior a esquerda de
cada micrografia encontra-se a deformacdo imposta e a fracdo volumétrica medida com

o ferritoscopio (HEDAYATI et al., 2010).

A caracterizacdo das propriedades mecanicas trouxe como resultado a ocorréncia
de um aumento de trés vezes na dureza do material comparando o estado de maxima
deformacdo (90% de redugdo) com aquele de deformacdo nula. Este resultado ocorre
por conta de dois fatores principais que sdo a formacdo de martensita € o aumento na

densidade de discordancias.
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Ao considerar trabalhos que discutem a influéncia da martensita no processo de
fabricacdo, pode ser destacado o trabalho realizado por JHA et al.(2008). Nesta
pesquisa, um trecho curvo de aco inoxidavel AISI 321 que faz parte de uma linha
condutora de LH> apresentou trincas durante um dos testes de qualificacdo. A seguir, na
Figura 2.18, visualiza-se o tubo curvado e a regido onde ocorreu a trinca. Tais tubos
podem ser curvados de algumas maneiras e uma delas utiliza 4gua no interior seguido

de um resfriamento por nitrogénio liquido.

Figura 2.18. Regido da tubulagdo que sofreu curvamento e rompeu durante a etapa de

qualificacdo (JHA et al, 2008).

Para estudar as razdes pelas quais houve falha no tubo, optou-se por utilizar

ferramentas como o ferritoscopio, a estereoscopia além da microscopia 6tica.

Antes do uso do ferritoscopio, foi tracada na superficie da junta uma grade,
permitindo a localizagdo exata de cada ponto em relagcdo a trinca. Percebeu-se que na
regido proxima a fenda, a fragdo volumétrica de martensita variou entre a minima de
35% e a maxima de 55%. J4 nas extremidades do tubo a fracdo foi muito inferior, em

torno de 0,2%.

A estereoscopia, por sua vez, revelou trincas descontinuas com um padrdo em
zigue-zag e pontas arredondadas. Além disso, foram encontradas finas trincas paralelas

a trinca principal na regido mais interna do tubo, sendo a hipétese mais clara de que
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uma trinca € iniciada e se une as outras, formando o zigue-zag citado anteriormente. E
interessante observar que as trincas finas foram encontradas mesmo em regides

distantes da se¢do submetida ao curvamento.

Os resultados da microscopia 6tica mostraram ainda a inclusdo de 6xidos na

matriz austenitica além da formacdo de martensita.

Baseado nas evidéncias encontradas foi possivel concluir que a soma de fatores
contribuiu para a falha do tubo. Dentre eles destacam-se: o processo de fabricacdo do
tubo, a formacdo da martensita por conta da deformagdo e a inclusdo de 6xidos. O
processo de fabricacdo, extrusdo, foi responsdvel pela formacdo de trincas finas ao
longo de todo o tubo. Sobre a martensita, uma quantidade transformada de 50% aliada a
temperatura baixa (-170°C) fez com que a tenacidade a fratura caisse vertiginosamente,
atingindo 15% do seu valor original. Finalmente, a inclusdo de oxidos facilitou a

propagacao das trincas.

2.5.2. Caracterizacao utilizando a técnica de

correntes parasitas

Sao raros os trabalhos que utilizam a técnica de correntes parasitas para
caracterizar a martensita induzida por deformacdo. Inclusive, o artigo produzido por
KHAN et al.(2008), citado seguir, menciona que até a producdo do seu trabalho nio se

tinha conhecimento de qualquer publicagcdo neste assunto.

O trabalho de KHAN et al.(2008) € um dos poucos que relaciona as correntes
parasitas a transformacdo martensitica. Na investigacdo, foram utilizados diferentes
tipos de acos: AISI 304, AISI 321, AISI 316L e 12Ch21NSG2STL (Gost) na forma de
corpos de prova reduzidos entre 10% e 80% de espessura, a temperatura ambiente. Para
o ensaio de correntes parasitas, foi utilizada uma sonda absoluta, com frequéncia de
operacdo de 4kHz. A fim de se estabelecer uma relacdo entre os resultados da técnica
com a transformacao de fase, foram utilizados métodos que permitissem a percepcao da
queda da fracdo de austenita, como testes de dureza Vickers, microscopia Otica e

difracdo de raios X.
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Em relacdo aos resultados de dureza, todos os acos apresentaram aumento com a
deformacao, sendo o mais modesto para o agco 12Ch21N5SG2STL(Gost). Para os outros,
a dureza cresceu rapidamente até 40% de deformacao. Entre 40 % e 80%, o crescimento

foi mais lento e deixou de acontecer a partir dos 80% de deformacao.

Este estudo, diferentemente da maioria dos trabalhos, caracterizou o aco
inoxiddvel austenitico através da quantificacdo de fase austenitica, sendo calculada a
partir dos dados da difracdo de raios X. Seu resultado pode ser visto a seguir na Figura

2.19, mostrando a fracdo volumétrica de fase em funcdo da deformacao.
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Figura 2.19. Fracdo de austenita em funcdo da deformacao a frio (KHAN et al., 2008)
adaptado.

Observa-se que hd comportamentos diferentes em relacdo a transformacgdo de
fase nos acgos austeniticos. Em dois deles, AISI 304 e AISI 321, ha queda na quantidade
de austenita até aproximadamente 70% de deformacdo. Este decréscimo na austenita
também ocorre para a liga 12Ch21N5SG2STL (Gost), que consumiu a austenita em 50%
de redugdo. No entanto, a exce¢do fica por conta do AISI 316L onde ndo ocorre

transformacdo de fase com a deformacdo. Isto é refor¢cado pelo resultado de correntes
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parasitas, quanto ao angulo de fase da impedancia elétrica, que ndo mostra qualquer
variacdo para o ago AISI 316L. Nos agos AISI 304 e AISI 321, as mudancas ocorrem
neste € em outros parametros, principalmente entre as reducdes de 20% e 60%,
indicando que nesta faixa h4d mudangas na permeabilidade magnética e/ou
condutividade elétrica. Para a liga 12Ch2IN5G2STL (Gost), a mudanca é bem sutil.

Isto pode ser visto com mais clareza na Figura 2.20.
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Figura 2.20. Variacdo no angulo de fase da impedincia para os agos pesquisados

(KHAN et al., 2008) adaptado.

Outro estudo foi o desenvolvido por SURKIALIABAD et al.(2013), que
consistiu em inspecionar chapas laminadas de 10 mm de espessura inicial do aco AISI
304L, com graus de redugdo entre 0% e 80% a uma taxa de deformagdo de 2,1x107%s ! e
temperatura de 0°C. A inspecdo foi realizada dentro de um espectro de frequéncias
amplo (entre 50 Hz e 10 kHz) com uma sonda de reflex@o. Esta sonda é constituida de
duas bobinas, uma com a funcdo de realizar a excitacdo e a outra detectar as mudancgas
no sinal. Tais sondas sdo conhecidas comercialmente como driver/ pick-up coil, ou seja,
bobinas excitadora/ receptora. Neste formato de inspecdo, o parametro analisado € a
voltagem produzida na bobina receptora, que aparece apds a interacdo do campo da

bobina excitadora com o corpo de prova. A inspecdo foi comparada ainda com outras
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técnicas como a difracdo de raios X (DRX), microscopia ética (MO) e microscopia
eletronica de varredura (MEV). Depois da voltagem na bobina receptora ser
normalizada, a mesma foi inserida no grafico da Figura 2.21, contemplando todas as

frequéncias analisadas.

Como sugere o autor, hd quatro regides que podem ser separadas. Na primeira
delas, regido um, comparando com os resultados da difracdo de raios X, ha pouca
formacdo de martensita o’, sendo preponderante o aparecimento de martensita €, o que
ocorre até aproximadamente 10% de reducdo. Apds esse valor, a martensita €
desaparece dando lugar a martensita o’. Ja na regido dois, ha um rapido crescimento da
permeabilidade magnética elevando a voltagem captada. A taxa de variacdo do sinal
aumenta até atingir um maximo em torno de 20% de reducdo, como indica a linha
pontilhada (derivada da linha sélida). Essa variacdo prossegue até aproximadamente
50%, na regido trés, porém a uma taxa menor até se tornar constante. A partir de 50% de
reduc¢do, ndo existe crescimento expressivo do sinal captado, indicando que ndao ha mais
elevacdo da permeabilidade magnética do material, ou seja, ocorreu total formacdo de
martensita. Outra informacdo importante obtida através do grafico da voltagem
normalizada € que em todo espectro de frequéncias analisado, os valores da voltagem
estdo proximos uns aos outros para uma mesma deformacdo. Considerando que a
varia¢do da frequéncia estd relacionada a profundidade de inspecdo, € possivel concluir
que a martensita tem uma distribuicao uniforme ao longo da espessura do material, fato

que € reforcado pelas imagens de microscopia 6tica.
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Figura 2.21. Variacdo da voltagem normalizada em fun¢do da deformacdo para

diversas frequéncias (SURKIALIABAD et al., 2013).

O sinal proveniente das correntes parasitas quando comparado a fracdo de
martensita obtida pelo DRX, revelada na Figura 2.22, vem confirmar que até 10% pouca
quantidade de martensita € formada, atingindo a méxima taxa de transformagao entre 20
e 30%, e acima de 50% de reducdo o aumento na quantidade de martensita € pequeno. A
partir de 80% o material ja estd saturado de martensita e ndo ha mais formacdo da
mesma, apenas um refinamento daquela ja existente. A microestrutura final consiste em

agulhas finas de martensita com tracos de austenita remanescente.
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lumétrica de martensita
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% de reducao a frio
Figura 2.22. Quantidade de martensita em fun¢do da deformacao calculada por DRX

(SURKIALIABAD et al., 2013).

Quanto a morfologia da martensita observada tanto no MO quanto no MEV,
identifica-se um formato de agulhas finas lado a lado que sdo dificeis de serem
resolvidas. Mesmo na deformacao abaixo de 10% nao € possivel separar os dois tipos de
martensita ja que ambos apresentam um formato acicular. Por conta disso, ndo foi

realizada a quantificacdo da martensita através da anélise de imagens.

Finalmente, a quantidade de martensita formada (%M), obtida pelo DRX, foi
relacionada com a voltagem do sinal de correntes parasitas (V), resultando na Equagdo

2.15.

%M = 2,5321 + 0,0187exp(0,0021V) (2.15)

Diante da equacdo anterior € possivel observar uma dependéncia exponencial da
fracdo de martensita em funcdo da voltagem do sinal. Esta relacdo difere dos resultados
encontrados por TALONEM et al. (2004) e BEESE ef al.(2011) os quais definiram uma
dependéncia linear. E importante frisar que a relacio linear resultou de um estudo que
pesquisou uma pequena faixa de deformacdes (entre 25 e 35% de redugdo) e nesta
regido tanto a relacdo linear quanto a exponencial gera resultados proximos. No entanto,

0 uso da reta para um espetro grande de deformacgdes pode levar a resultados erroneos.
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Na Figura 2.23 podem ser vistas as duas curvas, linear e exponencial, mostrando a

regido em que coincidem.

a0 volumétrica de martensita

Fra

Tensao captada [mV]

Figura 2.23. Modelos exponencial e linear relacionando a voltagem com %M

(SURKIALIABAD et al., 2013).
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3. Materiais e métodos

3.1. Aco AISI 321

Utilizou-se uma chapa de aco inoxiddvel austenitico AISI 321 laminada e
recozida, com dimensdes iniciais de 500 mm x 145 mm x 9,5 mm. A composi¢io
quimica deste aco estd presente na Tabela 3.1 e foi obtida a partir do certificado

fornecido pelo fabricante.

Tabela 3.1. Composi¢ao quimica do aco. Valores de porcentagem em peso (%).

C Mn Si P S Cr
Aco 0,009 0,820 0,480 0,036 0,002 17,050
AISI 321 Ni Mo Al Cu N Ti
9,040 0,038 0,006 0,054 0,009 0,122

A partir da composi¢cdo quimica, foram calculados os valores da energia de falha
de empilhamento (EFE), bem como de M4(30/50) e M;. Estes valores foram obtidos a

partir das equagdes citadas na Sec¢do 2.3.1.

3.2. Confeccao dos corpos de prova

3.2.1. Simulacao computacional

Para cortar corpos de prova com tamanhos que satisfizessem as condicdes do
ensaio de correntes parasitas, ou seja, com minima influéncia das bordas, foram
realizados testes por simulacdo computacional, com diversos tamanhos de comprimento
e largura. Estes testes foram feitos no software Opera® e os pardmetros de ensaio bem
como as propriedades fisicas do aco podem ser conferidos nas Tabelas 3.2 e 3.3
respectivamente. Na Tabela 3.4 observam-se ainda as propriedades da bobina que foi
utilizada tanto no modelo virtual como nos ensaios de bancada. A bobina consiste
basicamente em um ntcleo de aco no qual foi enrolado o fio de cobre. Vale lembrar que
a espessura da chapa de AISI 321 € fixa de 9,5 mm, ndo sendo, portanto, modificada na

simulagdo.
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Tabela 3.2. Parametros utilizados na simulacdo de correntes parasitas.

Frequéncia 8 kHz

Probe drive (tensdo de alimentacao) 4V
Ganho 36dB

Rotacdo 85°
Ganbho vertical 2dB

Tabela 3.3. Propriedades fisicas do ago estudado (HENRIQUES ez al., 1990, ASM
VOLUME 1, 1990).

Permeabilidade
Condutividade (o) Resistividade (p) .
Aco magnética (|)
AISI 321 % 1ACS S/m Ohm.m H/ m
2,39 1,386.10° 7,2.107 4m.107

Tabela 3.4. Caracteristicas fisicas e dimensoes da bobina.

Largura do enrolamento (mm) 45
Altura do enrolamento (mm) 4.5
Diametro do niicleo (mm) 10
Diametro do fio (mm) 0,18
Numero de voltas 1.000
wr do cobre 1,00
6 do cobre (S/m) 5,99x10’
wr do nicleo 100
6 do nicleo (S/m) 1,12x10’

Ap6s a obtencdo das dimensdes ideais para cada corpo de prova (cp), 0s mesmos
foram cortados. A ferramenta utilizada para o corte foi uma serra fita horizontal com

liquido refrigerante. As dimensdes podem ser conferidas na Tabela 3.5. Ja a Figura 3.1

apresenta a fotografia de um dos cps.
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Tabela 3.5. Dimensdes dos corpos de prova utilizados.

Aco
AISI 321

Corpo de prova (cp) Comprimento Largura Espessura
(mm) (mm) (mm)
K 80 70 93
L 80 70 95
M 80 70 95
N 80 70 95
0 80 70 93
P 75 70 95
Q 75 70 95
R 75 70 95
S 75 70 95

Figura 3.1. Exemplo de corpo de prova utilizado no trabalho.

ApOs o corte, os cps foram submetidos ao tratamento térmico de solubilizacio a

1100°C por 30 minutos. Em seguida, foram resfriados em dgua a temperatura ambiente.

Ap6s o resfriamento uma camada de 6xido se formou na superficie de todo o corpo de

7

prova. Como esta camada é magnética, foi removida através do lixamento para nao

influenciar nas medidas magnéticas posteriores. Este lixamento foi realizado em uma

politriz com lixa de nimero 120. A Figura 3.1 corresponde ao corpo de prova apds o

lixamento.
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3.3. Deformacao a frio

Ap6s o tratamento térmico e lixamento dos cps, os mesmos foram laminados na
direcdo do comprimento. O processo de deformagdo foi conduzido a temperatura
ambiente, de maneira que apds cada passe efetuou-se um resfriamento em 4agua nas

amostras para que retornassem a temperatura inicial.

Selecionaram-se alguns valores de deformacdo verdadeira e de acordo com as
Equacdes 3.1 e 3.2 foi possivel calcular a espessura final que conduziria a deformacgao

desejada.

dv=n("/;) 3.1)

— ,d
Sendo:
dv = deformacdo verdadeira na dire¢do da espessura (adimensional);

tr = espessura final (mm);

ti = espessura inicial (mm).

Apesar do calculo da Equacdo 3.1 resultar em valores de deformacao verdadeira
negativos, durante este trabalho serdo utilizados os valores em mddulo. Na Tabela 3.6
estdo descritas a identificacio de cada amostra laminada, a deformacdo verdadeira
requerida, além da espessura final necessdria. Vale ressaltar que, devido ao
comprimento da amostra S ter aumentado bastante, foi possivel corta-la e dar origem a
outras amostras com deformacgdes mais intensas. Por este motivo, na tabela a seguir

aparecem as amostras identificadas por S1, S2 e S3.
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Tabela 3.6. Deformacao verdadeira e espessura final necessdria.

Corpo de prova (cp) dv tr (mm)
L 0,00 9,5
M 0,05 9,0
N 0,10 8,7
(0] 0,15 8,2
o 0,20 7,8
Aco
P 0,27 7,3
AISI 321

0,40 6,4
R 0,55 54
S 1,00 3,5
S1 1,98 1,3
S2 2,47 0,8
S3 2,94 0,5

Para a realizacdo da deformacao a frio, foi utilizado um laminador FENN do tipo
duo reversivel com cilindros de 135 mm de didmetro e velocidade de rotacdo de 30
RPM. Apo6s cada passe, a espessura das amostras foi medida com um paquimetro digital
em trés pontos distintos € a média considerada como o valor util. Cada passe de
laminacao resultou em uma reducao de 0,02 mm, aproximadamente, sendo necessarios
diversos passes a fim de obter a espessura final desejada para cada deformacdo. A

reducdo foi monitorada desta maneira para que a taxa de deformacgdo pudesse ser

estimada. Encontra-se o calculo detalhado da taxa de deformacdo na Segao 8.1.

Ap6s a deformacdo, as dimensdes das amostras foram naturalmente modificadas
e podem ser vistas na Figura 3.3. Na ocasido sdo expostas duas imagens do corpo de

prova com deformacio de 0,55 dv. E simples perceber a variacdo das dimensdes do cp,

particularmente o seu comprimento.
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(a) (b)
Figura 3.3. Corpo de prova antes, parte (a), e depois da laminagdo, (b). Apds a

deformacao foi retirada uma amostra do cp para realizagao de ensaios de caracterizacao.

3.4. Microscopia otica

A fim de realizar imagens da microestrutura do material, retiraram-se amostras
de todos os corpos de prova através do corte com disco diamantado e baixa rota¢do, em
torno de 200 RPM. Tais amostras foram obtidas de regides distantes das bordas, ou seja,
mais proximas do centro dos cps. Além disso, a face estudada foi referente a espessura,
sendo observado o plano do comprimento das chapas, tendo sua a sua preparacdo sido
realizada via lixamento e polimento mecanicos em bases de aluminio. Em seguida, o
ataque para revelar a microestrutura foi realizado em duas etapas: em primeiro lugar o
ataque eletrolitico e posteriormente o ataque magnético com ferrofluido. O objetivo do
ataque eletrolitico € revelar os contornos de grao, ja o ferrofluido € util para mostrar

fases ferromagnéticas, a exemplo da martensita o’.
O ataque eletrolitico baseou-se na norma ASTM E407-99 e a Tabela 3.7
descreve o reagente utilizado bem como as caracteristicas do procedimento. A Figura

3.4 traz ainda a célula utilizada no ataque, destacando os itens mais importantes.

Tabela 3.7. Ataque eletrolitico.

Reagente Parametros Objetivo

. ) Tensdo: 1,5V Revelar contornos de grao.
Acido nitrico 60% (HNO3)

Tempo: 30s Maclas ndo sdao mostradas.
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Figura 3.4. Célula eletrolitica utilizada no ataque das amostras.

ApOs o ataque eletrolitico, as amostras foram observadas a diferentes aumentos
no microscépio 6tico da marca ZEISS® modelo Imager.MIm pertencente ao

Laboratério de Ensaios Nao Destrutivos, Corrosao e Soldagem (COPPE/ UFRJ).

Posteriormente a obtencdo das imagens somente com o ataque eletrolitico, as
mesmas amostras foram submetidas a aplicacdo do ferrofluido. O produto utilizado foi o
Ferrotec Corporation EMG 911, que é uma solucdo a base de 6leo. A solucdo foi
dissolvida em um solvente fornecido pelo fabricante na proporcdo de uma parte de
ferrofluido para sessenta partes de solvente (1: 60). A preparagdo foi entdo inserida em
uma seringa e aplicada sobre toda a superficie ja atacada com 4cido nitrico. A Figura
3.5 mostra o ferrofluido sendo aplicado em uma amostra. Depois de 20 minutos o
produto foi retirado apenas vertendo-se o liquido. Apds a secagem, em torno de duas
horas, as amostras foram novamente observadas no microscépio 6tico e obtidas imagens
em diferentes aumentos. Os parametros ora citados como dilui¢do e tempo de ataque
foram obtidos através de estudo prévio com o mesmo tipo de produto em acos

inoxidaveis de diversas classes (SILVA, 2015).
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Figura 3.5. Exemplo da aplicacdo do ferrofluido.

3.5. Magnetometro de amostra vibrante (VSM)

O principal objetivo ao se utilizar o VSM foi de obter as propriedades magnéticas
do material como magnetizacdo de saturacdo e permeabilidade magnética. A primeira
propriedade servird para quantificacdo da martensita e a segunda como parametro para

estimar a profundidade de penetracdo das correntes parasitas.

O equipamento utilizado para realizacdo das medidas foi o da empresa
LakeShore® modelo EM4 — HVA. Com o mesmo, em funciio de um campo magnético
aplicado (H) variando entre 0 e 17000 Gauss, foram obtidos os valores do campo
induzido (B), além das medidas de magnetizacdo (M). Vale lembrar que as unidades
selecionadas foram do sistema cgs, ou seja, G para o campo induzido e o campo
aplicado além emu para o momento magnético. Com a medida das massas de cada
amostra em uma balanca de precisdo, conseguiu-se os valores de magnetizacdo em
emu/g. E importante ressaltar que a maior parte das amostras para este ensaio foram
cortadas através do processo de eletroerosdo a fio, no formato de cilindros com 3,0 mm

de didmetro por 2,6 mm de altura, aproximadamente.

Apoés o corte, as amostras foram presas a haste de vibragdo do equipamento de

modo que o eixo dos cilindros estivesse sempre na mesma dire¢cdo do campo magnético
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aplicado. Na Figura 3.6 é possivel conferir a amostra e seu posicionamento entre as

bobinas.

Figura 3.6. Posicionamento da amostra no VSM. O vetor H mostra a dire¢do do campo

magnético aplicado.

Para obter a fracdo volumétrica de martensita em cada condi¢do, foi utilizada
uma metodologia proposta por outros pesquisadores (TAVARES ez al., 2008), que se
baseia na razdo entre a magnetizacao de saturacdo de cada amostra e a magnetizacao de
saturacdo intrinseca da martensita, aquela quando o material € 100% martensitico. Tal
relacdo pode ser traduzida na Equacgado 3.3, onde Cy corresponde a fracdo de martensita
o’, ms a magnetizacdo de saturacdo de certa deformacdo e ms a magnetizacio de

saturacao intrinseca.

Mg

Cal = — (33)

Msi

O modo pelo qual foi obtida ms seguiu a metodologia convencional utilizada em
diversas pesquisas (TAVARES et al., 2006, 2008, 2011, 2014). Este método consiste

em realizar nas curvas de magnetizacdo (M) versus campo aplicado (H), um ajuste
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linear entre os pontos de 90 a 100% do campo aplicado. O coeficiente linear da reta
oriunda do ajuste serd, portanto, o valor de magnetizacdo de saturagdo (ms). A descri¢dao
desta metodologia pode ser complementada ainda com a Figura 3.7 que mostra a
determinagdo de ms para uma amostra de aco AISI 321. Observa-se que o valor onde a

reta intercepta o eixo das ordenadas, corresponde a magnetizacao de saturagao.

1501 m_=139,31638
140 —
ol = M = 1,45828E-4. H+139,31638
120 /
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Campo Magnético (G)

Figura 3.7. Metodologia convencional para determinagcdo de ms de um ago AISI 321

(PARDAL, 2012).

Para determinagcdo da magnetizacdo intrinseca da martensita, msi, foi eleito o
valor de magnetizagdo para a maior deformacdo estudada, ou seja, 2,94 dv, assim como

realizou TAVARES (2014).
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Além da quantificacdo da martensita via VSM, foi estimada também a
permeabilidade magnética maxima do material (p). Esta propriedade foi obtida através

da Equacdo 3.4 (PARDAL, 2009).

B
_ 2 (3.4)
7
Sendo:

B = indu¢ao magnética [T]

H = campo aplicado [A/ m]

Vale lembrar que os valores de B e H foram convertidos para o Sistema

Internacional (SI) antes da realizacdo do calculo.

3.6. Condutividade elétrica

Medidas de condutividade elétrica foram realizadas em um aparelho Nortec®
2000 D da fabricante Olympus. Este é um equipamento que utiliza o principio de
correntes parasitas para avaliar a condutividade elétrica dos metais. Neste aparelho, foi
utilizada uma sonda com frequéncia de 480 kHz que € adequada para obter valores de

condutividade entre 0,9% e 20% IACS..

3.7. Difracao de raios X

Os ensaios de Difracdo de Raios X foram conduzidos nas amostras solubilizadas
que apds o tratamento térmico foram lixadas e, em seguida, deformadas a frio. O
difratometro utilizado foi o BRUKER® modelo D8 Discover do LNDC. No
equipamento, utilizou-se uma radiacdo de CoKa com um comprimento de onda A = 1,79
angstrons e um intervalo de varredura de 45° até 105°, utilizando um passo angular de
0,01°. A velocidade de escaneamento foi ainda de 0,2 s/passo além da tensdo e corrente

de 35 kV e 40 mA, respectivamente.

Para a andlise dos difratogramas bem como a quantificacdo das fases pelo

método de Rietveld, foi utilizado o software TOPAS®.
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3.9. Correntes parasitas

O equipamento utilizado para a inspe¢ao por correntes parasitas foi o OmniScan
MX ECA do fabricante Olympus, que pode ser visto na Figura 3.10 (a). Na mesma
figura estd o bloco utilizado para realizar a calibracdo do equipamento. Vale destacar
que a técnica de correntes parasitas é uma técnica comparativa, sendo necessdria a
calibracao antes da inspecdo. A sonda utilizada é do tipo absoluta que foi desenvolvida

no LNDC e projetada para operar a uma frequéncia entre 1 kHz e 8 kHz.

Na calibragdo, considerou-se a origem do plano de impedancia, ponto (0,0),
como a impedancia elétrica da bobina no ar atmosférico, ou seja, longe de qualquer
metal, indicado como “Ar” na Figura 3.10 (b). Com os sinais de cada metal da
calibracdo na tela do aparelho, alguns parametros como a rotagdo, ganho total e ganho
vertical foram modificados a fim de que os sinais dos materiais ndo magnéticos
estivessem a direita e abaixo da origem, além apresentarem a mdxima amplitude
possivel. Por outro lado, os sinais dos materiais magnéticos foram ajustados para que
mostrassem uma resposta quase que vertical, acima da origem, € novamente com
maxima amplitude permitida pelo equipamento. Como resultado desta calibragdo, os
materiais com respostas magnéticas apresentardo angulo de fase entre 90° e 180°. J4 os

nao magnéticos, entre 180° e 270°.
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Figura 3.10. Em (a) o equipamento de correntes parasitas e a sonda de inspec¢do sendo
aproximada do bloco de calibragdo. A parte (b) revela o plano de impedancia para todos

os materiais do bloco. Observam-se também os angulos de fase que o aparelho utiliza.

Para as medidas no ensaio de correntes parasitas, foi determinado um local em
cada corpo de prova com o tamanho exato da sonda, garantindo que todas as medidas
fossem realizadas sempre no mesmo ponto do material. Selecionada a regido, foram
feitas cinco medidas de angulo de fase e amplitude, sendo considerada a média

aritmética como o resultado.

Todos os pardmetros ajustados na calibracdo e importantes para a inspecao

podem ser visualizados na Tabela 3.8 a seguir.

Tabela 3.8. Parametros utilizados no ensaio de correntes parasitas

Frequéncia 8 kHz
Probe drive (tensao de alimentacao) 4V
Ganho 36 dB
Rotacdo 85°
Ganho vertical 2 db
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4. Resultados e discussao
4.1. Calculos de EFE, M; , M4 (30/50) e taxa de

deformacao

Vale destacar que para o aco inoxidavel ser enquadrado na designacao AISI 321,
seja pela ASTM A240 ou ASTM A312, € necessario que a composi¢do quimica se
encaixe em determinada regra. O padrio estabelece que o teor de titdnio esteja entre
cinco vezes a soma do teor de carbono mais nitrogénio e 0,70. De outra maneira, esta
exigéncia pode ser expressa como: 5 (%C + %N) < %Ti < 0,70. Retornando a Tabela
3.1, que estabelece a composi¢do quimica do ago deste trabalho, observa-se que 5 (%C
+ %N) = 0,090 e % Ti = 0,122. Portanto, de fato este aco pode ser classificado como
AISI 321.

Como mencionado na Se¢do 3.1, os valores de Ms, My (30/50) e de energia de
falha de empilhamento (EFE) foram computados mediante as equacdes apresentadas na
Secdo 2.3.1. Na Tabela 4.1 s@o exibidos os resultados relativos as temperaturas de
inicio da transformac¢do martensitica Ms e Ma (30/50) com os respectivos pesquisadores
que as propuseram. Ao verificar as grandezas, constata-se que a temperatura necessaria
para iniciar a transformacdo contando apenas com o resfriamento da liga estd abaixo do
zero grau Celsius. No entanto, ao considerar a deformacao pldstica, a temperatura de
inicio € em torno de 73°C, indicando que a temperatura ambiente, ao redor de 25°C, a

transformac¢do induzida por deformacao a frio € possivel.

Tabela 4.1. Valores de Ma(30/50) e M.

Aco AISI 321
Ms (°C) (Eichelman et al.,1953) 36,5
Ma(30/50)(°C) (Angel et al., 1954) 72,8

Adicionalmente, na Tabela 4.2, estdo expressos os valores de EFE, novamente
com os respectivos autores das equacdes. Nota-se que a energia de falha de
empilhamento gira em torno de 20 mJ.m™, regiio onde predomina a transformacio

martensitica através da reacdo y-> €-> o’, como discutido na Secao 2.3.1.
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Tabela 4.2. Valores de EFE baseados na composi¢ao quimica.

Aco AISI 321
EFE (mJ.m™) (Vitos et al., 2006) 24,2
EFE (mJ.m) ( Brofman et al., 1978) 20,6
EFE (mJ.m) ( Rhodes et al., 1977) 17,1
EFE (mJ.m™) (Scharamm et al., 1975) 18,0

Outro parametro estimado foi a taxa de deformacao (¢’), calculada a partir das
férmulas relacionadas na Secdo 8.1. Os valores foram calculados para trés corpos de
prova, levando ao grifico da Figura 4.1. Verifica-se que para as deformagdes

consideradas, €’ mantém-se aproximadamente constante e ao redor de 1,3 s,

Figura. 4.1. Comportamento da taxa de deformacdo para diferentes graus de

deformacao
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4.2. Simulacao computacional

A simulacdo computacional trouxe como beneficio fundamental as dimensdes
ideais para permitir a concentracdo das correntes parasitas no centro dos cps, evitando a
influéncia das bordas nos sinais de correntes parasitas. As dimensdes aqui citadas sdo
particularmente o comprimento e a largura, uma vez que a espessura € fixa e dada pela

chapa que deu origem aos corpos de prova, ou seja, 9,5 mm.

Em relacdo as dimensoes para o corpo de prova, as figuras a seguir mostram dois
cps com tamanhos diferentes. A Figura 4.2 revela um corpo de prova do aco AISI 321
com dimensdes de 90 x 40 mm. As cores da figura indicam a densidade de corrente
elétrica, sendo a cor azul escura a densidade proxima a zero e rosa a intensidade
maxima, vide legenda lateral. Nota-se, portanto, que a densidade de corrente elétrica
neste corpo de prova esta distribuida ndo apenas na parte central do corpo de prova, mas
também pelas laterais do mesmo, influenciando negativamente nos sinais de correntes
parasitas. Tal resultado mostra que apesar do comprimento de 90 mm ser suficiente para

que a corrente elétrica esteja centrada, a largura nao é.

Na sequéncia, a Figura 4.3 exibe o resultado da simula¢do para um corpo de
prova com dimensdes de 80 x 70 mm, também do aco AISI 321. Com esta
configuragdo, a corrente elétrica deixa de se espalhar para as laterais do corpo de prova
e concentra-se apenas na face superior do cp. Neste caso, ndo haverd influéncia das

bordas nos resultados de correntes parasitas.

Conforme a discussao acima, as dimensdes de comprimento e largura dos corpos

de prova escolhidas para este trabalho foram de 80 x 70 mm.
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Suiface contours: J [A/mm?]
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Figura 4.2. A¢o AISI 321. Dimensdes do corpo de prova: 90 x 40 x 9,5 mm. A corrente

elétrica se espalha pelas laterais do cp.

Surface contours J [A/mm?]
1.053084E-01
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Figura 4.3. Configuragdo ideal com dimensdes de 80 x 70 x 9,5 mm
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4.3. Condutividade elétrica

A condutividade elétrica s6 foi possivel de ser obtida nas amostras com
comportamento paramagnético, sendo os valores mostrados na Tabela 4.3. A tabela
mostra ainda o desvio padrio resultante das medidas. Nas outras deformacdes, a partir
de 0,10 dv, o aparelho ndo reconheceu qualquer valor de condutividade. De acordo com
NDT RESOURCE CENTER (2015), equipamentos que utilizam a técnica de correntes
parasitas para medidas de condutividade estdo limitados a inspe¢do em materiais ndo
magnéticos. O porqué estd na dificuldade em se distinguir os efeitos oriundos da
permeabilidade magnética e da condutividade elétrica nos materiais magnéticos. De
acordo com a discussdo na Secdo 2.4.5.2. Plano de impedancia, a permeabilidade
magnética concentra o campo proveniente da bobina, tornando as variacdes de

condutividade imperceptiveis.

Tabela 4.3. Medidas de condutividade elétrica

Amostra Deformacao PIACS Desvio padrao
L 0,00 2,56 0,02
M 0,05 1,03 0,03

4.4. Permeabilidade magnética

A permeabilidade magnética das amostras, calculada a partir da razdo entre B e
H, pode ser conferida por meio da Tabela 4.4 que traz os valores tanto da
permeabilidade magnética absoluta (j) quanto relativa (). E possivel observar pela
tabela que hd uma variagdo intensa na permeabilidade magnética relativa, podendo

passar de 1,00 para 5,66, ou seja, um aumento maior que cinco vezes.
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Tabela 4.4. Permeabilidade magnética em funcao da deformacao.

Amostra Deformacao Permeabilidade Permeabilidade
magnética (H/m) relativa
L 0,00 1,26.10°° 1,00
N 0,10 2,94.10°° 2,34
p 0,27 5,26.10°° 4,18
R 0,55 5,40.10°° 4,30
S 1,00 7,11.10°° 5,66

4.5. Calculo da profundidade de penetracao

padrao

Utilizando a Equagado 2.8 da Segdo 2.4.5.3, foi possivel estimar a profundidade
de penetrag@o padrdo (d) apenas para os corpos de prova paramagnéticos, ou seja, CP L
e CP M. Isto porque a tentativa de encontrar os valores de condutividade elétrica para
deformacdes maiores que 0,05 dv nao foi bem sucedida. Os valores de ¢ e L
encontrados nas secdes anteriores assim como o valor de § para o cps citados pode ser
conferidos na Tabela 4.5. Como a espessura do corpo de prova € de 9,5 mm, garante-se
uma penetracao equivalente a duas vezes a profundidade de penetracao padrio (20) para

o CP L e de pelo menos uma (19) para o CP M.

Os corpos de prova inspecionados por correntes parasitas podem chegar a uma
espessura minima de 3,4 mm, correspondente a deformacao de 1,00 dv. Apesar de esta
espessura ser, aparentemente, menor que a profundidade de penetracdao padrdo vale
lembrar que neste nivel de deformacdo a permeabilidade magnética do material torna-se

cinco vezes maior devido a martensita.

Tabela 4.5. Valores de profundidade de penetracdo padrao.

Amostra Deformacgao f [Hz] p [H/m] o [S/m] 0 [mm]
L 0,00 8000 1,26.10° 1,48.10° 4,62
M 0,05 8000 1,26.10°¢ 5,97.10° 7,28
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4.6. Magnetizacao

Os resultados a seguir sdo referentes ao ensaio realizado no VSM, de maneira
que a Figura 4.4 mostra um resumo com as curvas de magnetizacao versus 0 campo
aplicado para algumas condi¢gdes de deformacdo, entre 0,00 dv e 1,00 dv. Para uma
melhor visualiza¢io das curvas, optou-se por ndo inserir as magnetizagdes das amostras
com deformacgdes superiores. Assim, nota-se que a amostra com 0,00 dv ndo apresenta
magnetizacdo significativa, o que estd associado ao seu comportamento paramagnético.

A partir de 0,10 dv hé presencga da saturacdo dado o patamar que se forma nas amostras

deformadas.
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Figura 4.4. Magnetizacdao em func¢do do campo aplicado.

E importante esclarecer que as curvas da Figura 4.4 sdo relativas s amostras
obtidas na mesma dire¢do de laminacao. Ou seja, o campo aplicado (H) estd paralelo a
orientagdo preferencial dos grdos e a partir desta configuracdo que foi realizada a

estimativa da fracdo de martensita.

Entretanto, duas questdes importantes que podem influenciar na magnetizacao

de saturacdo ndo foram encontradas em estudos anteriores. A primeira delas € em
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relacdo a orientacdo preferencial dos graos. J4 a segunda diz respeito a localizacdo de
retirada das amostras. Portanto, com a finalidade de trazer a tona estas discussoes, em
dois estagios de deformacgdo 0,27 dv e 0,55dv, foram retiradas amostras paralelas e

ortogonais a direcdo de laminacdo bem como amostras no centro e na borda.

Com intuito de tratar a respeito do primeiro problema, de orienta¢do, foi obtido o
grafico da Figura 4.5. Observando-o, é possivel inferir que hd influéncia da orientagdo
para a deformacdao menor, de 0,27 dv. J4 na reducdo de 0,55 dv os valores de
magnetizacdo foram os mesmos, dada a sobreposicio das curvas. Uma hipétese
provavel, porém que requer maior detalhamento, é de que para deformacdes menos
severas, como 0,27 dv, a densidade de discordancias € menor, o que permite, para
amostras ortogonais ao campo, que os dominios rotacionem de maneira mais simples. O
que ja nao acontece para 0,55 dv. Neste grau de deformacdo, o encruamento € tao
elevado que para as amostras ortogonais os dominios ndo conseguem ser alinhados

facilmente, resultando em uma magnetizacao igual aquela para amostra paralela.
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Figura 4.5. Magnetizacdo das amostras com orienta¢des diferentes em relacdo ao campo

aplicado (H).
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A seguir, tratando da segunda questdo relatada acima, a Figura 4.6 exibe curvas
de magnetizacdo para amostras em posi¢Oes distintas. Para cada deformacdo mostrada,
foram colhidas amostra no centro e na borda de cada corpo de prova. Vale lembrar que
nestes casos a orientacdo foi mantida constante. No grafico, nota-se que para cada
deformacdo ha diferencas de magnetizacdo para amostras que estdo no centro ou na
bordas. Este efeito pode ser explicado pelo fato de que na laminagdo as bordas sofrem
deformacdo que nem sempre sdo as mesmas do centro, podendo resultar em
distribuicdes distintas de martensita. Apesar disto, a diferenca de magnetizacao ¢ mais
intensa na deformacdo menor, de 0,27 dv do que na de 0,55 dv. Como serd visto
posteriormente, ao patamar de 0,55 dv o material estd proximo da saturagdo de
martensita, ou seja, quase que sua totalidade ji se transformou. Portanto, ainda que a
borda sofra uma deformacao distinta, esta diferenca ja ndo € tdo expressiva, pois o

material como um todo estd proximo aos 100% de fase martensitica.
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Figura 4.6. Magnetizag@o para amostras em posi¢oes diferentes.
Com os resultados das curvas de magnetizacdo da Figura 4.4, foram obtidos os

valores de magnetizacdo de saturacdo para todas as condicdes de deformacgdo pelo

método convencional, detalhado na Sec¢do 3.5.
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Observando a Figura 4.7, nota-se um aumento acentuado da magnetizacao desde
0,00 dv até aproximadamente a deformagdo de 0,30 dv, atingindo um valor em torno de
110 emu/g. Entre as deformacgdes de 0,30 dv e 0,55 dv, o aumento na magnetizagcdo
tende a ser menor e assume valores aproximadamente iguais a partir de 1dv, ao redor de

130 emu/g.
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Figura 4.7. Magnetizacdo de saturacdo em fun¢do da deformacao.

Dado o patamar de ms que se formou na deformagdo a partir de 1 dv, depreende-
se que nao hd mais formacdo significativa de martensita ferromagnética para
deformacdes subsequentes, ou seja, a formagao de martensita atinge valores préximos a
100%. Os resultados de difracdo de raios X, mais adiante, confirmardo a presenca de
100% de martensita na deformacdo de 1,00 dv. Outrossim, de acordo com PARDAL
(2012) e TAVARES (2014), que estudaram um aco AISI 321 com energia de falha de
empilhamento parecida com a deste estudo, a partir de 1,00 dv a fracdo de martensita é

maior que 96%.
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O valor de magnetizacdo intrinseca para a martensita foi escolhido como sendo

aquele referente a maxima deformacdo investigada, resultando em 132,71 emu/g

também obtida via método convencional.

Com os valores de magnetizacdo de saturagdo para cada amostra bem como o de
magnetizacdo de saturacdo intrinseca da martensita, foram executados os cdlculos de
fracdo volumétrica de martensita em funcdo da deformacdo. Os resultados podem ser

conferidos na Figura 4.8.

E possivel observar através do grifico a seguir que a maior parte da
transformag@o martensitica concentra-se nas deformacdes entre 0,0 dv e 0,3 dv, quando
a fracdo de martensita atinge em torno de 70 %. O comportamento que se pode observar
¢ o de uma curva sigmoidal, que descreve alta taxa de transformacdo nos primeiros
estdgios de deformacdo, passa por um maximo e segue com uma variagdo infima. Este
resultado é semelhante ao encontrado em outros estudos (HEYDAYATI, 2010,
SURKILIABAD, 2011, TAVARES, 2014).
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Figura 4.8. Fracdo de martensita o’ em fun¢do da deformacao.

4.7. Difracao de Raios X

O principal objetivo da analise por difracdo de raios X foi a determinagao da
fracdo de fase martensitica. Esta andlise foi realizada nos corpos de prova entre 0,00 dv

e 1,00 dv e os resultados podem ser conferidos a seguir na Figura 4.9.

E interessante observar no difratograma a seguir que para a amostra com 0,00 dv
aparecem picos nao somente de austenita (y), mas também de martensita (a’). Apesar de
este corpo de prova ndo ter sofrido qualquer deformacdo por laminacdo, ha de se
destacar que apds o tratamento térmico suas faces foram lixadas com objetivo de retirar
o oxido superficial, procedimento que pode resultou na formacdo de martensita

superficialmente.

Para a amostra com 0,10 dv, os picos de martensita elevam-se, em detrimento
dos picos de austenita que tendem a ficar menores. Esta mesma tendéncia € observada

na amostra com 0,27 dv até que em 0,55dv ndo sdo mais identificados picos de
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austenita, permanecendo apenas os picos de martensita. De 0,55 dv para 1,00 dv os
picos de martensita sdo praticamente constantes, indicando que nesta regido nao ha mais

transformacdo de fase de maneira intensa.

26 (°)

Figura 4.9. Difratogramas para cada condi¢io de deformacao.

Os difratogramas corroboram que, ao se realizar deformagdo pldstica no AISI
321, a transformag¢do martensitica ocore a partir da austenita até que toda a austenita se

transforme em martensita.

Na Tabela 4.6 é exibido o resultado da quantificacdo de o’ através do método de

Rietveld, que indica um material totalmente martensitico a partir de 0,55 dv.

Tabela 4.6. Fracdo de martensita pela difracio de raios X

Amostra Deformacao 9% martensita
L 0,00 26,52

N 0,10 65,78

P 0,27 91,19

R 0,55 100,00

S 1,00 100,00
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4.8. Microscopia otica

Nas figuras a seguir estdo presentes os resultados obtidos por microscopia ética.
Vale ressaltar que imagens sdo referentes a espessura dos corpos de prova e a laminagao

estd no sentido horizontal das imagens.

A Figura 4.10 traz a microestrutura do aco que ndo sofreu qualquer deformacao
(0,00 dv) e foi atacado somente com &cido nitrico. Observam-se, neste caso, 0s graos
austeniticos equiaxiais delimitados por seus contornos. Além dos grios, sdo notadas
linhas horizontais que estdo na mesma direcao de laminacdo da chapa que deu origem
ao corpo de prova. Como o mesmo nao passou por qualquer deformacao, é possivel que
estas linhas horizontais na forma de estrias sejam provenientes da chapas que deu
origem aos cps. Ainda que a mesma tenha sido adquirida na formada recozida, o
tratamento de recozimento, feito na fabrica, e o de solubilizacdo realizado neste

trabalho, ndo foram capazes de eliminar este problema.

Ainda em relagdo a Figura 4.10, € valido ressaltar que o ago inoxiddvel
austenitico geralmente apresenta maclas de recozimento. No entanto, as mesmas nao
foram reveladas nesta figura pois o ataque eletrolitico com acido nitrico tem a finalidade

de revelar apenas contornos de grao, como foi descrito na Secao 3.4.
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Figura 4.10. Amostra ausente de deformacao atacada com 4cido nitrico. Destaque para

os graos austeniticos revelados.

A Figura 4.11 é uma imagem do mesmo cp anterior apds ataque com &4cido
nitrico seguido pelo ferrofluido. Na imagem € notdria a presenca da martensita o’ bem
como das estrias horizontais que apareceram na Figura 4.10. A martensita € identificada
como as regides mais escuras, uma vez que as particulas superparamagnéticas do
ferrofluido se aglomeram nas regides ferromagnéticas, como € o caso de o’, e espalham
a luz, tornando-as escuras. E interessante observar o formato de agulhas que se dispdem,
lado a lado, dentro dos graos austeniticos. Vale ressaltar também que este corpo de
prova passou por uma solubilizagdo de 1100°C por 30 min, o que reverteria toda a
martensita pré-existente em austenita e como nao foi deformado a frio, a ocorréncia de
o’ era inesperada. No entanto, as amostras foram preparadas via lixamento e polimento
mecanicos, o que cria deformacdes na superficie da amostra e € a causa mais provavel
para o aparecimento da martensita, resultado semelhante ao encontrado por TAVARES

(2014).
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Figura 4.11. Amostra com 0,00 dv atacada com 4cido nitrico e ferrofluido. E possivel

ver o aparecimento da martensita o’.
Com um aumento superior, a exemplo da Figura 4.12, o efeito da estrias na

imagem € minimizado e torna-se mais evidente o aparecimento da martensita em meio a

austenita para a amostra com deformacdo verdadeira nula.
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Figura 4.12. Amostra 0,00 dv com maior aumento. Destaque para a revelacdo da

martensita.

As Figuras 4.13, 4.14 e 4.15 sdo relativas aos corpos de prova com
deformacdo verdadeira de 0,27 dv. Na Figura 4.13 € mostrada a imagem que passou
pelo ataque com 4cido nitrico e ferrofluido. Nota-se que foram revelados os graos
austeniticos bem como os seus contornos. Além disso, as regides em cores mais escuras

revelam a presenca de o’ no interior dos graos.

De acordo com a Figura 4.14 € possivel ver com maior clareza os graos
austeniticos e a formacdo da martensita indicada pela seta preta. A fim de dar maior
destaque para a martensita, foi realizado o aumento da regido destacada com o circulo,
sendo mostrada em seguida na Figura 4.15. Nesta figura € interessante observar a
morfologia da martensita, que se dd na forma de ripas paralelas. Como reportou
TALONEN et al. (2005), a martensita adquire este formato pois nucleia nas bandas de
cisalhamento formadas durante a deformacdo pldstica. Estas bandas consistem em um

conjunto de defeitos planares que sdo o resultado de falhas de empilhamento nos planos

{111} da austenita.
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Figura 4.14. Amostra com 0,27 dv com maior aumento.
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Figura 4.15. Amostra com 0,27 dv detalhando a morfologia da martensita.

A seguir, a Figura 4.16 refere-se a amostra com 0,55 dv. Estabelecendo um
comparativo com a Figura 4.15 (de mesmo aumento, porém com 0,27 dv) observa-se
além do grdo mais alongado, que a martensita deixa de apresentar-se no formato de
ripas paralelas e adquiri formato mais curvo em rela¢do as deformagdes anteriores. Isto
ocorre porque a transformacdo martensitica acompanha o avanco da banda de
cisalhamento, a qual assume uma curvatura a medida prossegue pelo grao austenitico.
(LICHTENFELD, 2006). Nesta figura nota-se ainda a presenga de nitreto de titanio

(TiN), indicado na imagem.
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Figura 4.16. Amostra com deformacdo de 0,55 dv. Destaque para o grao alongado e a

martensita.

Finalmente, as figuras a seguir sdo referentes a deformacdo verdadeira igual a
um (1,00 dv). Na Figura 4.17, atacada apenas com &cido nitrico, observam-se os graos
austeniticos bastante alongados na dire¢do da laminacdo. Em sequéncia, na Figura 4.18,
estd, nas partes (a) e (b), uma comparagdo entre a mesma regido antes e depois do
ataque com o ferrofluido. A parte (a) foi atacada somente com 4cido nitrico enquanto a
parte (b) passou também pelo ferrofluido. Descontando as estrias negras que aparecem
em ambas as imagens, percebe-se que na imagem com o ferrofluido hd mais regides
escuras, indicando a formacdo de martensita nesta regido da amostra. Esta fase nao
pOde-se ser observada de maneira clara como nas micrografias anteriores porque

encontra-se finamente distribuida, consequéncia dos diversos passes de laminacao.
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Figura 4.17. Amostra com 1,00 dv. Ataque somente com 4cido nitrico.

(a) (b)

Figura 4.18. Amostra com 1,00 dv. Imagens da mesma regido. Em (a) ataque com
acido nitrico e (b) com &cido nitrico e ferrofluido. No canto inferior direito da imagem

ha uma marcacgio indicando que as imagens pertencem a mesma regiao.

Um ponto que merece destaque a respeito das micrografias observadas

anteriormente € o fato das imagens terem revelado estrias na direcdo da laminagdo. Sem
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ressalva, as imagens apresentaram esta caracteristica. At€é mesmo aquela que nao foi
deformada. Isto leva a considerar a possibilidade destas estrias serem o resultado da
laminacao realizada pelo fornecedor da chapa que deu origem aos corpos de prova do
estudo. Apesar de nao revelas aqui, foram realizados testes com polimento eletrolitico
além de outros tipos de ataque, todavia as estrias também estiveram presentes. Estas
estrias sdo perceptiveis mesmo a olho nu apds o lixamento e polimento sem qualquer

tipo de ataque.

Outro ponto que merece aten¢do em relacdo a microscopia 6tica é o destaque
para o uso do &cido nitrico em conjunto com o ferrofluido. Primeiramente, o acido
nitrico € ideal para a revelacdo de graos austeniticos e o ferrofluido se mostrou util na
deteccao da fase ferromagnética (martensita a’). Ao se comparar o uso do 4cido oxélico,
muito utilizado em diversas pesquisas com o mesmo ago deste trabalho (HEDAYATI et
al., 2010) observa-se que quando a deformacgdo € elevada, em torno de 1 dv, ndo €
possivel determinar os contornos de grdo. A imagem fica bastante borrada, o que pode
ser atribuido ao elevado encruamento do material, que gera elevado nivel de
discordancia e toda a regido € atacada da mesma maneira, ndo havendo contraste entre
regides de contorno de grao nem de martensita. Mesmo a deformagdo de 1,00 dv a

Figura 4.17 mostra que foi possivel revelar os contornos de grao com o HNOs.

4.9. Correntes parasitas

Na Figura 4.19, observa-se o plano de impedancia com as curvas referentes as
amostras deste estudo. Cada curva estd acompanhada do seu valor de deformacdo ao
lado. A primeira amostra, com 0,00 de deformacdo verdadeira, apresenta um

comportamento paramagnético, ja que seu angulo de fase (¢) esta entre 180° e 270°.

Da mesma maneira, o corpo de prova deformado a 0,05 dv também &
paramagnético, porém o sinal tem um formato distinto, mais horizontal. Esta mudanca
estd associada a menor condutividade elétrica da amostra, o que pode ser corroborado
ao se comparar com o plano de impedancia para o bloco de calibragdo, vide Se¢do 3.9.
Naquele gréfico se observa que materiais paramagnéticos com condutividades menores,
apresentam sinais mais proximos ao eixo X, como neste caso. O fato ocorrido na

amostra em questdo estd relacionado a este nivel de reducdo, 0,55 dv, ndo ter sido
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suficiente para promover a formagao de martensita o’, porém foi capaz de elevar a
quantidade de defeitos cristalinos; discordancias, lacunas ou falhas de empilhamento.
De acordo com a Regra de Matthiessen, Equacdo 2.8, a proliferacdo de defeitos
cristalinos acarreta um aumento na resistividade elétrica, ou seja, reducdo na
condutividade, explicando a mudanca do sinal em relacdo a amostra com deformacao

nula.

Por outro lado, a amostra com 0,10 dv deixa de ser paramagnética e passa a se
comportar de maneira ferromagnética, por ter seu angulo de fase entre 90° e 180°. Isto
demonstra que neste patamar de reducao hd formacao significativa de martensita o’ de

maneira a modificar o comportamento magnético da liga.

Analogamente, as amostras seguintes, cujas deformagdes foram superiores a
0,10 dv, seguem o comportamento ferromagnético. A medida que a deformagcio
aumenta o angulo de fase torna-se gradativamente menor tendendo a um &angulo
proximo de 90°. Entre 0,10 dv e 0,40 dv percebe-se significativa diferenca entre os
sinais referentes a cada deformacdo, o que evidencia a variacdo da permeabilidade
magnética da liga. Em outras palavras, constata-se o aumento na quantidade de fase
ferromagnética que 2 medida que a deformacdo prossegue. E interessante frisar a boa
capacidade da técnica em separar de maneira clara os sinais desde a deformacdo nula até
a reducao de 0,40 dv. Ja para deformacdes acima deste valor os sinais no plano de
impedancia ndo podem ser distinguidos de maneira clara. Como foi demonstrado na
quantificagdo de martensita obtida com o VSM, Figura 4.8, a uma reducdo de 0,4 dv o
material apresenta em torno de 90% de martensita, e em 0,55 dv quase toda a austenita
se transformou em martensita. Desta maneira, a variacdo dos sinais para tais
deformacdes, incluindo 1,00 dv serdo de fato imperceptiveis uma vez que o aumento de
o’ é modesto. Verifica-se que, sobretudo os sinais de 0,55 dv e 1,00 dv tém um formato
quase que vertical, de modo que a componente resistiva estd préxima de zero. Este
efeito se dd por conta da elevada permeabilidade magnética nestes estados. De fato,
segundo as medidas de permeabilidade magnética, contidas na Secdo 4.3, esta
propriedade para a amostra com 1,00 dv chega a se intensificar quase seis vezes em

relacdo a liga que ndo foi deformada.
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Figura 4.19. Curvas no plano de impedancia para cada deformacao.

Como foi discutido anteriormente, a luz da Figura 4.19, o angulo de fase reduz-
se em funcdo do aumento da deformacdo até determinado nivel, a partir do qual este
parametro tende a se estabilizar. Na Figura 4.20 repara-se com maior nitidez o
comportamento descrito. Porém, ao invés da insercido do dngulo de fase no eixo vertical,
foi exposto o seu inverso. O grifico foi elaborado nesta condicdo com o intuito de
facilitar a visualizac@o da curva. Portanto, verifica-se que o angulo de fase em funcao da
deformacdo segue o comportamento de uma curva sigmoidal. Esta caracterisitca se
assemelha aos estudos oriundos de KHAN et al. (2008) que, da mesma maneira,
estudou a transformacdo martensitica a partir dos angulos de fase da impedancia

elétrica. Avaliando a curva € possivel inferir que o angulo varia a uma taxa pequena
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para deformagdes menores que 0,10 dv, aproximadamente. A partir deste valor o
parametro experimenta taxas de variacdo intensas até 0,3 dv, onde volta a reduzir. A
partir de 0,4 dv ¢ tende a assumir um valor constante. Portanto, as maiores taxas de
varia¢do no angulo de fase limitam-se a valores de deformacao entre 0,10 dv e 0,30 dv o

que estd associado a elevada taxa de transformac@o martensitica dentro deste intervalo.
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Figura 4.20. Comportamento do angulo de fase em fun¢do da deformacao.

Os resultados da difracdo de raios x bem como de microscopia Gtica indicaram
que o lixamento superficial da amostra € suficiente para produzir martensita no ago
AISI 321 deste trabalho. Devido a necessidade de esclarecer qual € este efeito no ensaio
de correntes parasitas, o angulo de fase foi monitorado antes e depois do polimento
eletrolitico. Ao verificar a Figura 4.21 fica evidente que o lixamento superficial ndo
exerce influéncia no ensaio quando utilizada as configuracdes de ensaio deste trabalho,
principalmente a frequéncia, que estd associada a profundidade de penetracdo das

correntes parasitas. Isto pode ser conjecturado por conta da coincidéncia das curvas

antes e depois do lixamento, especialmente para as deformacdes menores.
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Figura 4.21. Estudo do angulo de fase antes e depois do polimento eletrolitico.

Visando estabelecer uma forma de quantificar a martensita via correntes
parasitas, pode-se relacionar o angulo de fase e a fracdo volumétrica da martensita,
obtida através do VSM, o que é apresentado na Figura 4.22. Como serd verificado nos
gréficos, foi utilizado novamente o inverso do dngulo de fase no eixo horizontal com o
objetivo de revelar valores crescentes do dngulo e facilitar a visualizacdo. Além disso,
foi escolhida a quantificacdo de fase através dos resultados do VSM uma vez que a

quantificagdo por DRX sofreu com a influéncia do lixamento superficial.

Na Figura 4.22, foram utilizadas duas maneiras de ajustar uma funcdo,
representadas nas partes (a) e (b) da figura. A primeira delas foi um ajuste polinomial,
com um polindmio de segundo grau. Ja a outra abordagem se deu com uma curva
exponencial. Ambos os métodos apresentaram a soma dos quadrados dos residuos
proxima a zero, em torno de 0,004 para o modelo quadritico e 0,001 para o

exponencial, tornando-as candidatas a descreverem o comportamento dos pontos.
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Figura 4.22. Ajustes realizados para descrever os pontos do grifico. A parte (a) mostra

uma aproximacgdo quadrdtica e a parte (b) exponencial.
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5. Conclusoes

Através da investigacdo da transformacdo martensitica por diversas técnicas de

caracterizacdo, é possivel concluir que:

- Foi possivel estimar a permeabilidade magnética das amostras em funcio da
deformacdo. Esta propriedade apresentou um acréscimo em torno de seis vezes em

relacdo a amostra sem deformacao, cujo comportamento é paramagnético.

- Por outro lado, a condutividade elétrica ndo pdde ser aferida em todas as
amostras, apenas naquelas paramagnéticas. Isto acontece porque € complexo separar os
efeitos de condutividade e permeabilidade nos materiais ferromagnéticos. Logo, a
profundidade de penetragdo padrdo s6 foi calculada para as amostras de 0,00 dv e 0,05

dv sendo de 4,62 mm e 7,28 mm, respectivamente.

- A aplicacdo do ferrofluido trouxe beneficios para a revelagdo de martensita
ferromagnética. Quando aplicado apds o ataque com d4cido nitrico se torna uma
ferramenta poderosa. Isto acontece porque € possivel que a o’ seja revelada mantendo-
se, na mesma imagem, os contornos de grio da austenita, mesmo a deformacdes
elevadas. Neste sentido, a abordagem traz beneficios frente a outros trabalhos que
utilizam o 4cido oxdlico 10 %, uma vez que este reagente ndo tem grande eficdcia em
separar contornos, maclas e martensita em reducdes acima de 50%, como mostra a

Figura 2.17, referente a pesquisa de HEDAYATI et al.(2010).

- Para o corpo de prova de 0,00 dv, ao se realizar uma comparacao das técnicas
VSM, DRX, MO e correntes parasitas, depreende-se que, do ponto de vista volumétrico,
de fato ndo hd presenca de martensita a’. No entanto, por conta da deformagdo que
ocorre quando o material passa por lixamento, hé transformagao martensitica superficial
sendo revelada pelos ensaios de DRX e MO. A difracdo mostrou um valor em torno de
26% de martensita na amostra sem deformagao, enquanto o VSM e as correntes parasitas

demonstram auséncia desta fase.

- A respeito da simulacdo computacional é valioso destacar sua contribui¢do na

determinacdo dos melhores pardmetros de ensaio. A simulacdo foi importante para,
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antes de cortar os corpos de prova, prever quais seriam as dimensdes ideais a fim de

minimizar problemas como os efeitos de borda.

- Em relacdo ao ensaio de correntes parasitas, demonstrou-se a sua eficicia em
separar amostras com diferentes teores de martensita por meio do angulo de fase. A
respeito deste parametro, foi estabelecido um comparativo entre o inverso do angulo de
fase e a frac@o volumétrica de martensita, estimada através do VSM. Os resultados desta
relacdo mostraram a possibilidade de se vincular a fragdo volumétrica de martensita aos
parametros de correntes parasitas através de uma funcdo matematica. Isto viabiliza ndo
sO localizar, mas também quantificar a martensita nos acos inoxiddveis austeniticos

através desta técnica ndo destrutiva.
- Observa-se ainda que, comparando as técnicas de VSM e correntes parasitas, a

maior taxa de transformagao martensitica ocorre ao redor de 0,3 dv, onde a fracdo desta

fase atinge em torno de 70%.
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6. Sugestoes para trabalhos futuros

- Estudar mais detalhadamente a orientagcdo preferencial dos graos em relagdo ao campo

aplicado, particularmente para amostras com pouca deformacao.
- Realizar a difrac@o de raios X em amostras polidas eletroliticamente.
- Testar o ferrofluido com base de 4gua nas amostras de AISI 321.

- Utilizar um principio fisico diferente das correntes parasitas a fim de medir a

condutividade elétrica de amostras ferromagnéticas.

- Avaliar a distribuicdo da martensita ao longo da espessura em componentes trefilados.

Isto pode ser realizado através da variagcdo da frequéncia de inspecao.

- Com alta frequéncia de inspecdo, verificar se a martensita que se forma

superficialmente durante o lixamento afeta a impedancia da bobina.

- Realizar maior nimero de pontos para a Figura 4.22. Com estes, testar outros modelos

matematicos e avaliar aqueles que fornecem menor desvio padrao dos seus parametros.
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8. Apéndice

8.1. Calculo da taxa de deformacao

A taxa de deformacdo € definida de acordo com a Equacdo 8.1, sendo € a

deformacao no passe (adimensional) e At o tempo de deformagao medido em segundos.
g'(1/s) = /At 8.1)

Em sequéncia, a deformacdo e o tempo de deformagdo sdo definidos,
respectivamente, pelas Equacdes 8.2 e 8.3. Na Equacdo 8.2 ho corresponde a espessura
inicial e hr a espessura final,ambasexpressas em milimetros. Outrossim, na Equagdo 5.3,
L corresponde ao comprimento do arco de contato com a amostra, também em

milimetros, e v a velocidade periférica dos cilindros em mm/s.
€= (hy— hf)/ho (8.2)
At (s) = L/, (8.3)
A fim de definir L e v, é necessdrio utilizar ainda as Equacdes 8.4 e 8.5 que
definem tais grandezas. Nas duas Equagdes abaixo, R corresponde ao raio dos cilindros

com dimensao de milimetros. Para Equagdo 5.5 o € a velocidade angular dos cilindros

dada em rad/s.

L = V[R(ho — k)] (8.4)

v= wR (8.5)
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Finalmente, a velocidade angular (®) pode ser expressa pela Equacdo 8.6 onde N

€ a rotacdo dos cilindros expressa em RPM.
w = mN/30 (8.6)
A luz das Equacdes 8.1 2 8.6, para cada corpo de prova, foi calculada a taxa de
deformacdo por passe. Em seguida, para a taxa de deformagdo global do cp, foi

calculada a média bem como o desvio padrdo de todos os passes. A Tabela 8.1 mostra

como exemplo, o célculo para o corpo de prova com 0,55dv.
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Tabela 8.1. Exemplo do célculo da taxa de deformacao.

AISI 321
0,55 dv
Passe ho hf . R L N ® v At (s) g
(mm) | (mm) (mm) | (mm) | (RPM) | (rad/s) | (mm/s) (1/s)

1| 9,52 942 0,01 67,50| 2,64| 30,00 3,14| 212,06 0,01| 0,87
21 9421 934 0,01|67,50| 2,32| 30,00 3,14| 212,06 0,01| 0,78
31 9,34 922 0,01|67,50| 2,85| 30,00 3,141 212,06 0,01| 0,96
41 922 9,10| 0,01] 67,50 2,77| 30,00 3,14| 212,06 0,01| 095
5| 9,10 897 0,01|67,50| 3,03| 30,00 3,14| 212,06 0,01| 1,05
6| 897| 883 0,01|67,50| 3,01 30,00 3,14| 212,06 0,01| 1,05
7| 8,83| 872 0,01|67,50| 2,80| 30,00 3,14| 212,06 0,01 1,00
8] 872 8,56 0,02|67,50| 3,26/ 30,00 3,14| 212,06 0,02| 1,17
9| 8,56| 845 0,01|67,50| 2,69 30,00 3,14 212,06| 0,01 0,99
10| 8,45| 8,30 0,02|67,50| 3,24| 30,00 3,14| 212,06 0,02| 1,21
11} 830| 8,16/ 0,02|67,50| 3,04 30,00 3,14| 212,06 0,01| 1,15
12| 8,16 8,04 0,01|67,50| 2,85| 30,00 3,14 212,06 0,01| 1,10
13| 8,04| 7,87 0,02(67,50| 3,36 30,00 3,14 212,06 0,02| 1,31
14| 7,87 7,68 0,02|67,50| 3,64 30,00 3,14| 212,06 0,02| 145
15| 7,68| 7,56 0,02(67,50| 2,81| 30,00 3,14 212,06 0,01| 1,15
16| 7,56| 7,38| 0,02|67,50| 3,49| 30,00 3,14| 212,06 0,02| 145
17| 7,38 7,25 0,02|67,50| 3,00 30,00 3,14 212,06 0,01| 1,28
18| 7,25 7,071 0,02|67,50| 3,49| 30,00 3,14| 212,06 0,02| 1,51
191 7,07| 7,03 0,01|67,50| 1,64 30,00 3,14| 212,06 0,01 0,73
200 7,03 694 0,01|67,50| 2,46| 30,00 3,14| 212,06 0,01| 1,10
21 6,94 6,76 0,03| 67,50| 3,46| 30,00 3,14| 212,06 0,02| 1,57
221 6,76 6,53 0,03| 67,50 3,91 30,00 3,14| 212,06 0,02| 1,82
23] 6,53| 6,54 0,00 67,50 3,72| 30,00 3,14 212,06 0,02| 1,82
241 6,54| 6,33 0,03| 67,50 3,82| 30,00 3,14 212,06 0,02 1,83
25| 6,33| 6,101 0,04| 67,50| 3,94| 30,00 3,141 212,06 0,02| 1,96
26| 6,10 6,00 0,02|67,50| 2,52| 30,00 3,14| 212,06 0,01 1,30
271 6,00| 5,75 0,04| 67,50 4,13| 30,00 3,14| 212,06 0,02| 2,16
28| 5,75 5,61 0,02| 67,50 3,11 30,00 3,14| 212,06 0,01 1,70
29| 5,61 548 0,02| 67,50 2,89| 30,00 3,14| 212,06 0,01| 1,62
Média €' (1/s) 1,29

Desvio padrao 0,37
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