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RESUMO

Os acos inoxidaveis duplex (AIDs), formados por microestrutura de ferrita e austenita,
possuem aplicacbes variadas devido suas propriedades mecanicas e excelente
resisténcia a corrosdo. Porém, quando aquecidos acima dos 250 °C, sofrem
degradacéao pela formacéo de diferentes fases. Dentre essas, a Sigma, formada em
temperaturas acima dos 600 °C, torna o material fragil e compromete sua resisténcia
a corrosao. Logo, o presente estudo investiga a deteccéo da fase Sigma no AID com
0 uso da técnica ndo destrutiva do Ruido Magnético de Barkhausen (RMB). Foram
analisadas amostras do AID SAF 2205, na condicao inicial e envelhecida a 850 °C por
15 minutos, considerando a variacdo da frequéncia da onda emissora entre 0,1 e 25
Hz. Os resultados mostraram que mesmo para sinais senoidais com frequéncias
abaixo de 1 Hz, foi possivel verificar a presenca da fase Sigma, que pela literatura é

detectada apenas em frequéncias acima de 1 Hz.
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INTRODUCAO

O aco inoxidavel duplex (AID), composto por uma combinacdo
aproximadamente igual das fases ferrita (a) e austenita (y), surgiu no inicio do século
XX, mas s0 a partir da década de 1970 passou a ser produzido em escala comercial
(1). Esse tipo de aco se destaca por conter quantidades significativas de cromo em
ambas as fases (2). A presenca dessas duas fases confere ao material alta resisténcia
a corrosdo, maior resisténcia ao escoamento e resisténcia a corrosdo sob tenséo,
superando os acos inoxidaveis que contém apenas a fase austenitica (1) (3). Devido
a essas e outras propriedades mecanicas, o AID é empregado em uma gama de
aplicacdes, como: industrias de petréleo e gas, de processos quimicos, do setor naval,
de celulose e papel, de controle de poluicdo, de processamento mineral, de
engenharia civil e estrutural, etc (3). Apesar das vantagens, o AID sO apresenta
completamente tais caracteristicas, dentro do intervalo de temperatura entre -50 a 250
°C (2). Acima do limite de 250° C, tendem a sofrer uma fragilizacdo que gera perdas
em algumas propriedades mecanicas importantes (4).

Ha na indastria uma necessidade em identificar e analisar alteracfes
microestruturais que comprometam a integridade dos materiais. Os ensaios nao
destrutivos (END) sao técnicas de analise preditivas que permitem a analise do
material sem que se comprometam permanentemente suas propriedades fisicas,
guimicas ou mecanicas. Em sintese, a técnica possibilita verificar a existéncia de
anomalias no material, bem como sua progressao, sem inutiliza-lo (5) (6). Dentre as
varias metodologias de END ndo ha um padréo universal para execucdo, uma vez que
cada técnica apresenta diferentes caracteristicas, limitacdes e aplicabilidades para
cada necessidade. A eficicia dos ensaios varia conforme o tipo do elemento a ser
testado, da estrutura a ser inspecionada, da sensibilidade do método, bem como do
tipo e localizacdo dos defeitos. Na literatura existem algumas técnicas amplamente
difundidas, enquanto outras sdo mais comumente usadas na industria e empregam
diferentes processos para captar sinais e informacoes do material avaliado (7).

O Ruido Magnético de Barkhausen (RMB) se destaca por ser uma técnica nao

destrutivel simples e acessivel. Descoberta e estudada por volta do inicio do século
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XX, pelo fisico alemdo Heinrich Barkhausen, que a partir do experimento de
magnetizacdo de uma barra de ferro, descobriu que pulsos de tenséo elétrica de curta
duragéo eram induzidos em uma bobina enrolada em torno da barra (8) (9). O RMB
surge a partir de um fendbmeno complexo gerado mediante a movimentacado dos
dominios magnéticos dentro do material por consequéncia dos movimentos
irreversiveis, irregulares e descontinuos das paredes de dominios magnéticos, no
trecho de irreversibilidade da curva de histerese, causado pela aplicagdo de um
campo magnético externo variavel (10). Pesquisas realizadas anteriormente, indicam
gue a andlise por meio do RMB tem grande potencial para ser aplicado na
caracterizacdo microestrutural, com base nos resultados obtidos e grande numero de
experimentos e modelos desenvolvidos para detectar transformacdes de fase,
tamanho de gréo e precipitado, em agos tratados termicamente (11) (12).

Algumas dessas pesquisas trazem resultados solidos, obtidos com a aplicagéao
de diferentes frequéncias de ondas magnetizantes, porém, todas com valores acima
de 1 Hz. O trabalho realizado por (13) relata a avaliacdo ndo destrutiva de rodas
ferroviarias através da técnica de ruido de Barkhausen ao longo da largura da roda.
Esse estudo correlaciona parametros do RMB com analises destrutivas
convencionais. O ensaio proposto utilizou ondas senoidais com frequéncia
magnetizante de 125 Hz. Os resultados das investigacdes indicam uma distribuicao
nao homogénea da emissdo de ruido de Barkhausen, causado pela deformacéao
plastica severa e pelas temperaturas elevadas sobrepostas, que alteram
consideravelmente o tamanho do gréo na regido préxima a superficie, bem como na
regido subterranea. Concluiu-se que o RMB esta fortemente correlacionado com o
tamanho médio de gréo, dentro da profundidade sensivel ao ruido de Barkhausen.

JA a pesquisa conduzida por (14) realizou o ensaio RMB para
acompanhamento de formacdo de microestruturas deletérias em materiais
ferromagnéticos. Foram utilizadas ondas emissoras magnetizantes de 5 Hz em aco
inoxidavel duplex. Os resultados foram comparados com medidas de energia
absorvida por impacto e microscopia optica. As medidas de RMS dos sinais com duas
familias wavelet mostraram ser eficazes na deteccdo da formacédo de precipitados
nanometricos no interior do material, que levam a fragilizacdo do material em estudo.

O trabalho realizado por (15) utilizou o RMB para monitorar uma fragilizacao
gue ocorre no AID por meio da decomposicdo espinodal, um fenbmeno espontaneo

de transformacédo de fase. Foram realizados experimentos utilizando sete amostras,
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onde uma foi separada para ser testada conforme recebida e outras seis foram
expostas ao envelhecimento térmico a 475 °C, conforme os seguintes periodos: 1, 4,
8, 12, 39 e 100 horas. Foi utilizada uma onda magnetizante com 10 Hz de frequéncia.
Os dados obtidos foram comparados com testes de impacto Charpy e Medicfes de
dureza Rockwell C. Os resultados mostraram que existe uma correlacao direta entre
os dois testes destrutivos e os valores RMS (do inglés - Root Means Square) obtidos
do RMB, indicando que a fragilizacdo a 475 °C pode ser detectada usando essa
técnica.

Em (16) a analise do RMB foi usada para pesquisas em torno da caracterizagéo
do processo de transformacgéo das fases austenita-martensita por deformacéao do aco
inoxidavel AISI 304. Os corpos de prova foram submetidos a ensaios de tracdo até a
ruptura e apos foram cortados em duas direcOes diferentes considerando a direcao
de laminagdo (0° e 90°). Foi utilizada uma onda magnetizante com 10 Hz de
frequéncia. Para caracterizar as medidas do RMB com a deformagdo, foram
realizadas medi¢cdes durante o processo de aumento de carga aplicado ao corpo de
prova em ensaios de tracdo uniaxial. Por fim, a evolucado temporal e dados do RMS
dos sinais RMB foram avaliadas durante o aumento de carga. Os resultados obtidos
permitiram detectar a influéncia da direcdo de laminacdo dos corpos de prova em
relacéo a quantidade de fase martensitica produzida. Além disso, também foi revelado
gue a técnica de analise do RMB é apropriada para avaliar o inicio e evolucédo da
transformacéo de fase austenita-martensita.

No presente trabalho, a fase fragilizante Sigma em um aco inoxidavel duplex é
monitorada pela andlise de ruido magnético de Barkhausen, utilizando uma bancada
em que um sensor de efeito Hall é posicionado na superficie oposta da bobina
emissora, para analisar um volume maior de material. Ondas senoidais com
frequéncias de 0,1; 0,5; 1; 10 e 25 Hz sdo aplicadas as amostras, como recebida e

tratada a 850 °C com tempo de 15 minutos.
MATERIAIS E METODOS

O estudo foi conduzido no laboratério do Grupo de Simulacdo de
Comportamento de Materiais (GSCMat IFPB). O material analisado foi o aco

inoxidavel duplex (AID) SAF 2205, do qual se obteve duas amostras circulares com 8

mm de espessura. A primeira encontra-se no estado de como recebida, ou seja, ndo
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teve suas caracteristicas alteradas conforme recebida da industria e a segunda foi
envelhecida a 850 °C por 15 minutos.

A configurac@o experimental é apresentada na Fig. 1. O desenvolvimento do
experimento ocorre da seguinte forma: o gerador de ondas € configurado para
fornecer um sinal senoidal com 1 V de amplitude e as seguintes variagcdes de
frequéncia: 0,1; 0,25; 0,5; 1; 5; 10 e 25 Hz. Esse sinal € transmitido através de cabos
blindados, visando protecdo contra interferéncias externas. Ao alcancar a bobina
emissora, composta por 6000 espiras de fios de cobre esmaltado n° 38, envoltas sobre
um nudcleo de aco AlSI 4140, o sinal é convertido em campo magnético, fluindo pelo
interior da amostra de AID, que possui formato circular, com espessura de 8 mm e
didametro de 25,4 mm. Esse campo magnético alternado interage com o sensor de
efeito Hall, posicionado na superficie da amostra no lado oposto da bobina emissora.
O sensor, juntamente com a bobina emissora e a amostra, encontram-se localizados
dentro de um recipiente metalico, que desempenha a funcdo de gaiola de Faraday,

evitando interferéncias por campos magnéticos externos.

Figura 1 — Configuracdo experimental para analise do RMB: Gerador de formas de onda (1), bobina
emissora (2), gaiola de Faraday (3), amostra estudada (4), sensor de efeito Hall (5), dispositivo de

aquisicéo de dados (DAQ) (6), bateria (7) e computador (8)..

[Hz [}V

o —

No ensaio experimental, para cada amostra, foram coletadas 50 medidas com
frequéncia de amostragem de 10.000 pontos por segundo. Os dados sédo analisados
em um programa de computador especifico que permite manipular as medidas. Os
dados foram transpostos para o dominio da frequéncia através da Transformada
Répida de Fourier e em seguida € aplicado um filtro passa-altas de 500 Hz para retirar
0s primeiros harmonicos da onda principal e possiveis interferéncias presentes nas

baixas frequéncias. A raiz quadrada média dos resultados é calculada apls a

2891



aplicacdo do filtro e usada como parametro de analise do ruido magnético de
Barkhausen. Para constituir parametros confidveis para validagdo dos experimentos
aqui apresentados, foram realizadas micrografias das duas amostras, bem como,
ensaios de permeabilidade magnética, dureza Rockwell C e energia absorvida por
impacto.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig. 2 apresenta o grafico da variagdo de RMS em fun¢éo das frequéncias
da onda emissora, para as condicdes como recebida e envelhecida a 850 “C por 15
min. De acordo com os dados, em todas as diferentes frequéncias testadas o material
envelhecido (exibido na cor vermelha) apresenta resultados de menor valor RMS
(Gauss) em relacdo ao valor obtido da amostra como recebida (na cor preta). Essa
diferenca ocorre em todos os valores se acentuando em alguns intervalos. Esse
comportamento indica maior geracao de ruido magnético na amostra que nao foi
exposta a tratamento térmico, ou seja, encontra-se como recebida. Percebe-se, que,
mesmo com ondas emissoras abaixo de 1 Hz, ainda é possivel fazer a coleta do RMB

e distinguir as duas microestruturas no AID 2205.
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Figura 2 — Variagcdo RMS do RMB, em Gauss, em fun¢ao da variacao da frequéncia entre 0,1 e 25
Hz.
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Os valores inferiores de RMS para condicdo com precipitados de fase sigma
pode esta associado ao bloqueio do movimento das paredes dos dominios
magnéticos, pelos constituintes Sigma e ao seu paramagnetismo, que reduz a
permeabilidade magnética do material (17) (18). Esse comportamento pode ser
entendido pela analise da microestrutura, conforme Fig. 3, onde a amostra como
recebida (A), caracteriza-se pela formacdo de uma matriz ferromagnética,
denominada de ferrita e ilhas de um constituinte paramagnético chamado de
austenita. No entanto, quando aquecida acima de 550 °C, a ferrita se decompde e
forma precipitados grosseiros chamados de Sigma, que s&do ricos em Cromo e
interferem diretamente na geracéo do ruido magnético por funcionarem como pontos
de ancoragem dificultando a movimentacdo dos dominios magnéticos (17) (18). A fase

Sigma pode ser visualizada na amostra tratada a 850 °C (B).
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Figura 3 — AID 2205 como recebido (A) e tratado a 850 °C por 15 min (B). Ataque quimico
KOH 10 %.

Uma quantidade de 4 % do constituinte Sigma ja é suficiente para prejudicar a
tenacidade e resisténcia a corrosdo do material. Esta quantidade pode ser obtida
aquecendo o material a 850 °C durante 15 minutos (19). Dados da permeabilidade
magnética, dureza Rockwell C e energia absorvida por impacto Charpy foram obtidos
com intuito de melhor caracterizar o efeito desse constituinte. A presenca da fase
Sigma reduz a permeabilidade magnética do material, devido ao seu comportamento
paramagnético, promove aumento na dureza e reduz a tenacidade. Os valores de
permeabilidade magnética, dureza Rockwell C e energia absorvida por impacto séo

apresentados na Tabela I.

Tabela | — Dados dos ensaios de Permeabilidade magnética, dureza Rockwell C e Energia absorvida
por impacto Charpy, para o material como recebido e apds receber tratamento de envelhecimento a
850 °C por 15 min.

Condicéao do Permeabilidade Dureza Rockwell C Energia absorvida
material magnética (UEM) por impacto Charpy
()
Média Interv. de Média Interv. de Média Interv. de
conf. conf. conf.

Como recebido 1,242722  +0,000229 20,14 + 1,26 76,67 +9,73
Envelhecido por 15 1,158379 +0,000245 21,60 + 1,44 16,5 + 6,69
min.

A Tabela | mostra que a variagdo na mudanca de energia absorvida por impacto
€ mais sensivel que as medidas de dureza. Uma quantidade de 4 % de Sigma ja €
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capaz de comprometer a tenacidade sem muita variacdo nas medidas de dureza do
material. As medidas de RMS obtidas pelo ensaio apresentados indicam uma
metodologia ndo destrutiva capaz de acompanhar a fragilizacdo pela presenca do
constituinte Sigma, independente das frequéncias abaixo de 25 Hz.

CONCLUSAO

O presente estudo investigou a capacidade de ondas emissoras com
frequéncias até 25 Hz, na capacidade de deteccao do constituinte fragilizante sigma
em um aco inoxidavel duplex SAF 2205, chegando as seguintes conclusdes:

Foi possivel observar que a fase Sigma, formada a partir do aguecimento na
temperatura de 850 °C por 15 min, condicdo de maior cinética de formacédo desse
constituinte pode ser detectada por meio de ensaios néo destrutivos, utilizando analise
do ruido magneético de Barkhausen, mesmo para uma quantidade de 4 %.

As medidas de RMS da condicdo com a presenca do constituinte apresentou
valores inferiores aos da condicdo como recebida. Este comportamento esta
associado tanto a capacidade de bloqueio do movimento das paredes dos dominios
magnéticos pelos precipitados, como pelo paramagnetiso de Sigma.

A presenca da fase sigma foi capaz de ser detectada independente da
frequéncia da onda emissora aplicada. Indicando que o ensaio pode ser realizado

nessa faixa de frequéncia estudada.
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DETECTION OF THE SIGMA PHASE IN DUPLEX STAINLESS STEEL BY
BARKHAUSEN NOISE ANALYSIS WITH MAGNETIZATION AT DIFFERENT
FREQUENCIES

ABSTRACT

Duplex stainless steels (DSS), made up of a ferrite and austenite microstructure, have
varied applications due to their mechanical properties and excellent resistance to
corrosion. However, when heated above 250 °C, they suffer degradation due to the
formation of different phases. Among these, Sigma, formed at temperatures above 600
°C, makes the material brittle and compromises its resistance to corrosion. Therefore,
this study investigates the detection of the Sigma phase in AID using the non-
destructive Magnetic Barkhausen Noise (MBN) technique. Samples of DSS SAF 2205
were analyzed in the initial condition and aged at 850 °C for 15 minutes, with the
frequency of the emitting wave varying between 0,1 and 25 Hz. The results showed
that even for sinusoidal signals with frequencies below 1 Hz, it was possible to verify
the presence of the Sigma phase, which according to the literature is only detected at

frequencies above 1 Hz.

Keywords: duplex stainless steel, Sigma, non-destructive testing, Barkhausen noise.
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