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Resumo

Os acos inoxidaveis duplex (AID), apresentam em geral uma microestrutura composta de
austenita e ferrita em proporcBes aproximadamente iguais. Para ter o controle dos
processos de fabricacdo e desempenho é importante conhecer sua evolugcdo
microestrutural, devido a precipitacdo de fases intermetalicas como sigma (o) e chi (x), que
causam grave deterioracdo das propriedades mecéanicas do material. Neste trabalho foi
estudada a evolucdo da fase sigma (o) durante tratamentos térmicos em temperaturas
intermetalicas (800°C-900°C) de amostras do aco inoxidavel duplex tipo SAF2205
(DIN 1.4462/UNS 31803). Foi observada uma gradual redugéo da intensidade do sinal do
ruido de Barkhausen com o aumento do tempo de tratamento térmico, indicando uma
reducdo na fracdo de fase ferromagnética. Para tempos de tratamento de 24 horas, o sinal
de Ruido de Barkhausen estd quase totalmente inserido dentro do ruido de fundo da
medida, indicando haver uma fracdo volumétrica bastante reduzida de ferrita. Por meio da
producdo de amostras padrdo para calibracdo, essa pode ser uma via de avaliagdo nao
destrutiva de componentes submetidos em campo a temperaturas nas quais se formam
fases intermetélicas.

Palavras-chave: Ruido magnético Barkhausen; Acos inoxidaveis duplex; Fase sigma;
Ensaios ndo destrutivos.

USE OF MAGNETIC BARKHAUSEN NOISE (MBN) TO FOLLOW UP THE FORMATION
OF SIGMA PHASE IN SAF2205 (UNS31803) DUPLEX STAINLESS STEEL

Abstract
Duplex stainless steels have a structure normally composed of auteite and ferrite in
approximately equal proportions. In order to attain control of its fabrication processes and
performance, it is important to understand its microstructural evolution, due to the formation
of intermetallic phases such as sigma (o) and chi (¥), that may cause a severe deterioration
of the mechanical properties of duplex stainless steels. In the present study, the evolution of
sigma phase during heat treatments at temperatures in which intermetallic phases cam be
formed (800°C-900°C) was studied in a SAF2205 (DIN 1.4462/UNS31803) steel. A
significant reduction of the intensity of Magnetic Barkhausen Noise (MBN) was observed with
the increase of heat treatment time, indicating a decrease in the quantity of ferromagnetic
phases. For 24-hour-long treatments, the Barkhausen Noise signal is almost completely
enclosed by the background noise, indicating the existence of a very small volume fraction of
ferrite. If proper calibration samples are to be produced, this technique may be a viable
method for non-destructive evaluation of field components working under thermal conditions
that may cause the formation of intermetallic phases.
Keywords: Magnetic Barkhausen noise; Duplex stainless steels; Sigma phase; Non-
destructive testing
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1 INTRODUCAO

Operacdes de soldagem e conformacdo a quente podem produzir transformacdes
microestructurais indesejaveis nos AID como as fases sigma (o), chi (x) ou nitretos
de cromo (Cr2N). Devido a que a fase sigma € paramagnética pode ser estudada
por medidas magnéticas.

Ruido magnético de Barkhausen (MBN) baseia-se na detec¢do por inducdo de um
sinal gerado em matérias ferromagnéticas submetido a um campo magnético
externo, onde as paredes de dominio magnético sdo forcadas a recuar e avancar,
quando sao submetidas por um campo magnético externo oscilante.

A mudanca no campo magnético sofre resisténcia devido a barreiras dissipativas no
movimento das paredes de Bloch. Assim, quando um grupo de paredes de dominio
finalmente muda, € de forma abrupta e irreversivel. A energia interna do sistema
atinge um nivel alto, causando a emissao de picos repentinos ou pulsos de campo
magneético, gerando pulsos de voltagem numa bobina de sensor colocado na
superficie da amostra.

Estes pulsos sdo chamados MBN em honra de Heinrich Barkhausen, que descobriu
este fendmeno em 1919.

Precipitados, contornos de gréo, discordancias e campos de tensdo atuam como
barreiras efetivas para o movimento da parede de dominio de modo que MBN é
sensivel a microestrutura, deformacdo elastica e plastica em materiais
ferromagnéticos [1,2]. Também é fortemente influenciada pelos defeitos da estrutura,
tais como poros, inclusbes de segunda fase, discordancia, ancoragem de
imperfeicdes pontuais e tensdes no material [3].

2 MATERIAIS E METODOS

Para este estudo foram utilizadas amostras do aco inoxidavel duplex do tipo DIN
1.4462 (UNS 31803).

2.1 Duplex DIN 1.4462 (UNS 31803)

Os acos inoxidaveis Duplex sdao uma familia que combina uma boa resisténcia a
corrosdao com alta resisténcia e facilidade de fabricagdo, apresentam uma
microestrutura mista com proporcdes similares de austenita e ferrita, existem ha
aproximadamente 80 anos.

Composi¢do quimica (Tabela 1).
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Tabela 1: Composicao quimica (% em peso)

Elemento % em peso
C 0,0160
Si 0,6600

Mn 0,6200
P 0,0090
S 0,0016

Co 0,0300
Cr 22,6000

Mo 3,0600
Ni 4,7300
V 0,0200

Cu 0,0700
Al 0,0130
B 0,0031
N 0,2000

2.2 Temperaturas dos tratamentos térmicos

Foi calculado o mapa de fases utilizando o Thermo-Calc®, para escolher as
temperaturas para os tratamentos térmicos. Nos célculos foram levados em conta os
elementos de liga: Fe, Cr, Ni, Mo, Cu, N, C, Si e Mn; e as fases: Liquido, ferrita
austenita, CrzN, Sigma e M23Ces.

1:T-273.15,BPW(BCC_A2)
2:T-273.15,BPW(FCC_A1#2)

4:T-273.15,BPW(LIQUID)
5:T-273.15,BPW(M23C6)

Fragdao em massa das Fases

o
@ 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800
Temperatura °C

Figura 1 — Mapa de fases calculado com o programa Thermo-Calc® aliado ao banco de dados TCFE.
Nas ordenadas a escala é linear (fragcdo massica das fases).
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1:7-273.15,BPW(BCC_A2)
2:T-273.15,BPW(FCC_A1#2)

4:T-273.15,BPW(LIQUID)
5:T-273.15,BPW(M23C6)
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Figura 2 — Mapa de fases calculado com o programa Thermo-Calc® aliado ao banco de dados TCFE.
Nas ordenadas a escala € logaritmica (fracdo massica das fases).

2.3 Metodologia

Com base nos mapas de fase calculados, para todos os ensaios as amostras foram
tratadas termicamente sob vacuo em temperaturas de 800 e 900 °C, por tempos de
1, 8 e 24h, seguidos de témpera em agua.

As amostras utilizadas para a metalografia e medidas de Ruido Magnetico de
Barkhausen (MBN), tinham dimensdes de 30 x 30 x 3 mm, e foram retiradas com a
face paralela a direcdo normal a direcdo de laminacéo. E interessante notar que a
presenca de textura cristalografica pode influir no sinal obtido nas medidas de ruido
magnético.

2.3.1 Medi¢cbes magnéticas de Barkhausen

A medicao de sinais MBN utilizaram uma excitacdo de onda senoidal magnética de
10Hz, e um campo magnético de + 1,2x10* A/m. Uma bobina de captacéo, colocada
perpendicularmente a amostra, detectando o sinal MBN a saida do sinal foi
amplificado e a banda passante filtrada (1 — 150Khz). A frequéncia de amostragem
aplicada foi de 400Khz.

Function generator

Magnetizing coil

Band pass
Yoke Pickup coil \ filter
( }
| ] X [\ [ Ap
Sample
 Gain) 1150 kHz

Figura 3 — Diagrama do esquema da medigdo de ruido magnético de Barkhausen (MBN).
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Caracterizacdo das Amostras como Recebidas

A microestrutura das amostras como recebidas € apresentada na figura 4. A
estrutura é composta de ferrita e austenita, aparentemente na forma de lamelas
alternadas. A Duplex como recebido apresenta ferrita e austenita. O sinal
caracteristico de RMB da amostra como recebida € mostrado na figura 5, e seré
novamente referenciado posteriormente para comparacdo com os resultados obtidos
apos tratamento térmico.

Figura 4 — Amostra como recebida.

MBN (V)

-3 T T T T T T
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10

Tempo (s)
Figura 5 — sinal MBN como recebido

3.2 Amostras ap6s Tratamentos Térmicos

As microestruturas das amostras submetidas a tratamentos térmicos isotérmicos sao
mostradas nas figuras 6 e 7. Pode-se notar em todas as amostras que a formagéo
de fase sigma se da por meio de consumo da fase ferritica, seguindo a reacao
eutetdide o —>y + o. A medida que a reacio avanca a fracdo de fase ferromagnética
(ferrita) diminui sensivelmente, e 0 que se espera dessa reducdo da fragdo de ferrita
€ que a intensidade do sinal de ruido Barkhausen também diminua sensivelmente,
devido a menor fracdo de fase ferromagnética. Nota-se também que, nas amostras
tratadas a 800°C em tempos mais longos, a reacao encontra-se em estagio mais

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
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avancado, caracterizado por uma maior fracdo de fase sigma (fase escura nas
micrografias).

A morfologia do produto eutetdide formado aparentemente ndo segue morfologias
tipicas de crescimento cooperativo, como lamelas, e é possivel que pequenas
fracOes de ferrita estejam aprisionadas no produto da reacao eutetdide, o que faz
com que se espere que, mesmo apos longos tempos de tratamento, ainda possa
haver um sinal de ruido magnético detectavel acima do ruido de fundo da medida.

Figura 6 — Metalografias dos ensaios de 800 °C, atempos de 1, 8 e 24 h.

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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Figura 7 — Metalografias dos ensaios a 900 °C, a tempos de 1, 8 e 24 h.
3.3 Ruido de Barkhausen

Os sinais caracteristicos de MBN das amostras como recebidas e ap0s tratamento
térmico sdo mostradas nas figuras 8 e 9. Pode-se notar claramente que a
intensidade do sinal de ruido magnético é muito maior na amostra como recebida do
gue nas amostras submetidas a tratamentos térmicos. A variacdo da intensidade
RMS do sinal de ruido Barkhausen para as amostras tratadas termicamente é
mostrada nas figuras 10 a 12. A queda de intensidade do sinal é muito mais
acentuada nos estagios iniciais de tratamento, de forma que a queda proporcional

* Contribuicéo técnica ao 69° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 14° ENEMET - Encontro
Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, 21 a 25 de julho de
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entre tempos mais longos de tratamento (por exemplo da amostra tratada por 8
horas para a amostra tratada por 24 horas) € muito mais ténue. Isso € um indicativo
claro de que a reacdo de decomposicao da ferrita em austenita e sigma esta quase
completa jA com tempos de tratamento térmico da ordem de 8 horas.

0.6

0.6

0.4+

0.24

0.0 4

MBN (V)

-0.24

-0.4

-0.6

0.4+

0.2

0.0+

MBN (V)

-0.24

0.4

; 0.6

0.6

T T
0.04 0.06 0.08

Tempo (s)
0.6

T T T T T T
0.10 0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10
Tempo (s)

0.4 4

0.2 4

0.0 4

MBN (V)

-0.2 4

0.4

-0.6

s

t=24h

T T T T T T
0.00 0.02 0.04 0.06 0.08 0.10

Tempo (s)

Figura 8 — Sinais de Barkhausen tipicos a 800 °C no decorrer no tempo.
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Figura 9 — Barkhausen a 900°C no decorrer no tempo.
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Uma comparacdo da variacdo de intensidade RMS do ruido Barkhausen nas
amostras tratadas a 800°C e 900°C € mostrada na figura 10 a 12.

Neste trabalho a voltagem RMS (root mean square) da sinal de Barkhausen é
definido como:

1,2
RMS = |2
n

Onde o Vi é a voltagem de cada salto da sinal e n € nimero total dos eventos numa
s6 medicéo.

Pode-se notar que A queda € menos acentuada na amostra tratada a 900°C. Essa é
provavelmente uma questdo cinética. A formacdo da fase sigma pode ter sua
cinética descrita em termos de uma curva em C. A amostra tratada a 900°C,
provavelmente encontrava-se pouco acima do nariz da curva, ao passo que a
amostra tratada a 800°C encontrava-se pouco abaixo desta posicdo, obtendo-se
assim uma cinética de formagédo mais acelerada a 800°C.

2 TMS DGM 5 Jie

0.180

~—— Duplex sem tratamento

—|—800°C

0.135

0.090

RMS (V)

0.045

Tempo do tratamento termico (h)

Figura 10 — Tratamentos térmicos de 800 e 900°C incluindo o material de inicio no sentido de
laminacgéo.
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Figura 11 — Tratamentos térmicos a 800 °C, por tempos de 1, 8 e 24 horas no sentido da laminagao.
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Figura 12 — Tratamentos térmicos a 900°C, por tempos de 1, 8 e 24 horas no sentido da laminacgéo.

Por meio da medida de fragcdo volumétrica de ferrita nas amostras tratadas em varios
tempos, € provavel que se possa construir uma curva de calibracdo para fracdo de
ferrita e fragdo de sigma em funcgdo da intensidade do sinal de ruido magnético. Para
gue essa curva de calibracdo possa ser adequadamente utilizada para se estimar a
quantidade de fase sigma formada em um material sendo testado, é necessério que,
na temperatura de trabalho, ndo haja formacédo de outras fases além de sigma e
austenita, como por exemplo nitretos de cromo. Além da estimativa de quantidades
de fases presentes, a correta calibracdo das curvas de ruido magnético com a
microestrutura tornaria possivel extrair das curvas de variacdo de intensidade RMS
do ruido magnético uma curva que descreva a cinética da reacdo eutetdide,
podendo-se assim fazer estimativas de vida Util de componentes submetidos a
condi¢cBes de trabalho nas quais pode ocorrer a formacéo de fases intermetalicas.
Da mesma forma que se utiliza neste trabalho a fase sigma como objeto de estudo,
poder-se-ia também aplicar o mesmo principio para avaliacdo da formacao de outras
fases em outras condi¢des de trabalho.

4 CONCLUSAO

A evolucdo da fase sigma por tratamentos isotérmicos a 800 °C e 900 °C provocou 0
decréscimo da fase ferromagnética.

A fase sigma provocou o decréscimo do ruido magnético de Barkhausen MBN.

A formacdo de pequenos teores de fase sigma pode ser detectada de forma néo
destrutiva por MBN, o método é bastante sensivel ao decorrer do tempo.

Pode-se montar uma curva de calibracdo da fase ferrita e sigma (paramagnética)
para aplicacbes industriais em funcdo da intensidade do MBN e da fracao
volumétricas das fases presentes.
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