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Resumo

A deformacdo plastica de agos acompanha mudangas irreversiveis da
microestrutura, que podem ser consideradas como o estagio inicial do processo de
fratura. No entanto, detectar, monitorar e avaliar previamente, estados de dano e
pequenos defeitos, de forma nao destrutiva, ainda se mostra desafiador. Foi
reportado na literatura o fenbmeno do surgimento espontaneo de fracos campos
magnéticos em acos estruturais e em oleodutos, que sao originados devido a
tensbes mecanicas heterogéneas ou térmicas. Esta observacdo ndo € associada
com transformacdes de fase induzidas por deformacédo e parece ser uma ferramenta
promissora para a caracterizacdo prévia de danos em acos ferromagnéticos. Para
proporcionar uma melhor compreensdo das bases fisicas deste processo, foram
observadas as microestruturas magnéticas de tais materiais e as mudancas
ocorridas nos dominios magnéticos dos mesmos apos sofrerem deformacao
plastica. Para isto foi utilizado um meio de solucdo coloidal com particulas
superparamagnéticas na escala nanomeétrica (ferrofluido) que proporcionou, atraves
da técnica Bitter, observar ndo apenas uma mudanca de tamanho dos dominios
magnéticos do material, mas também modificacbes em sua morfologia. Foram
estudados neste trabalho acos ferriticos com as respectivas concentracdes de
carbono em sua composic¢ao: 0.08%; 0.22% e 0.45%.

Palavras-chave: Dominios magnéticos; Agos; Ferrofluido; Deformacao plastica.

MAGNETIC CHARACTERIZATION FROM THE EFFECTS OF DEFORMATION ON
STRUCTURAL STEELS USING THE MODIFIED TECHNIQUE BITTER
Abstract
The plastic deformation results in irreversible microstructure changes in the steel,
which can be considered as the initial stage of the fracture process. However,
detecting, monitoring and evaluating, damage states and small defects non-
destructively in advance still proves challenging. It was reported in literature the
phenomenon of the spontaneous emergence of weak magnetic fields in structural
steels and pipelines, which originates due to heterogeneous mechanical and / or
thermal stresses. This observation is not associated with induced phase
transformations by deformation and appears to be a promising tool for the prior
characterization of damage in ferromagnetic steels. To provide a better
understanding of the physical bases of the process, the magnetic microstructure of
such materials and the change of magnetic domains after undergoing plastic
deformation were studied. For this purpose, a colloidal solution with paramagnetic
particles in the nanometer scale (ferrofluid) was used, through the Bitter technique, in
order to, not only observe a change in size of the magnetic domains of the material,
but also changes in their morphology. Ferritic steels with different carbon contents
(0.08%; 0.22% and 0.45%) were studied in this work.
Keywords: Magnetic domains; Steels; Ferrofluid; Plastic deformation.

3003



abm 2017

e

Engenheiro Metallrgico, Mestrando em engenharia metalUrgica, Departamento de Engenharia
Metallrgica e Materiais, Universidade federal do Rio de Janeiro — UFRJ, Rio de Janeiro, Rio de
Janeiro, Brasil.

Doutora em Engenharia de materiais e de processos quimicos, Professora Doutora Engenheira,
Pesquisadora, Universidade federal do Rio de Janeiro — UFRJ, Rio de Janeiro, Rio de Janeiro,
Brasil.

Doutora em Ciéncias e Engenharia Nuclear, Professora Doutora Fisica, Pesquisadora,
Universidade federal do Rio de Janeiro — UFRJ, Rio de Janeiro, Rio de Janeiro, Brasil.
Doutoranda em Engenharia de Materiais, Mestra, pesquisadora, Fachbereich 5.2 Experimentelle
und modellbasierte Werkstoffmechanik, Bundesanstalt fir Materialforschung und -priifung, Berlin,
Alemanha.

Doutora em Engenharia de Materiais, Professora Doutoura Engenheira, Chefe de departamento,
Fachbereich 5.2 Experimentelle und modellbasierte Werkstoffmechanik, Bundesanstalt fir
Materialforschung und -prifung, Berlin, Alemanha.

3004



1 INTRODUCAO

Os principais requisitos para os acos destinados a aplicacdo estrutural séo:
elevada tensdo de escoamento, elevada tenacidade, boa soldabilidade,
homogeneidade microestrutural, susceptibilidade de corte por chama sem
endurecimento e boa trabalhabilidade em operac¢fes tais como corte, furacdo e
dobramento, sem que se originem fissuras ou outros defeitos [1].

Os acos estruturais que sédo usados sob tensdo mecénica podem ter sua
microestrutura modificada devido as deformacdes plasticas ou elésticas. As
propriedades magnéticas desses acos sdo bastante sensiveis a mudancas em suas
microestruturas. Essas mudangas magnéticas podem ser detectadas por técnicas
nao-destrutivas, avaliando a mudanca dos dominios magnéticos. Desta forma, a
avaliacdo da qualidade e a deteccéo prévia de defeitos nestes materiais durante
operagdao torna-se de crucial importancia [2].

Dubov [3] relatou o surgimento espontaneo de fracos campos magnéticos em
acos estruturais apos estes serem submetidos a deformacfes plasticas. Tais
campos emergem nao devido a transformacgdes de fases induzidas mecanicamente
ou termicamente, mas sim por interagcdes magneto-mecanicas. O surgimento destes
campos magnéticos e a influéncia do efeito de topografia proveniente da deformagéo
plastica foram estudados de forma a revelar que sua intensidade provém além de
mudancas topogréficas [4].

Kida [5] observou as mudancas nos campos magnéticos residuais durante o
crescimento da fissura em torno da area de deformacado plastica e relatou que os
campos magnéticos se movem a medida que a area plastica se expande, os campos
magnéticos mudam na frente das pontas de fissura e existe uma forte correlagéo
entre a diminuicdo das intensidades do campo magnético e as faixas do fator de
intensidade de tenséo.

Sonntag e Pelker [6, 7], a partir do principio de magneto resisténcia gigante,
criaram sensores onde podem medir pequenas flutuacdes na intensidade de campo
magnético nos materiais. Desta forma percebeu-se que apds a deformacédo plastica
de acos de construgdo ha uma acentuada modificacdo nas informacdes magnéticas
deste material.

Talonen [8] utilizou o ferrofluido, um liquido coloidal com particulas
superparamagnéticas em escala nanométrica, para observacao e quantificacdo de
martensita ferromagnética em acos austeniticos metaestaveis que foram submetidos
a deformacéo plastica.

No presente trabalho, o objetivo € investigar a influéncia da deformacgéo
plastica na distribuicdo e magnitude do campo magnético dos acos ASTM A366,
ASTM A283C e ASTM 1045, respectivamente com 0.08%, 0.22% e 0.48% de
carbono, com o intuito de compreender 0s mecanismos magneto-fisicos
responsaveis por estas mudancas, utilizando a técnica Bitter através do ferro fluido.
O ferrofluido e correlatos ja foram utilizados por Talonen [8], Quintana [9] e Bitter [10]
para a obtencdo de resposta magnética de materiais, sem a influéncia de campos
magnéticos externos.

Dado o conjunto de fatos mencionados, este trabalho primeiramente
sistematizou e metodizou a utilizacdo e aplicacdo do ferrofluido para os acos
investigados, seguido de um estudo para a compreensao da informacdo magnética
revelada pelo ferrofluido e sua correlagdo com a microestrutura dos materiais.
Posteriormente foi realizada a identificacéo e interpretacdo dos dominios magnéticos
e, finalmente, a observagdo das modificacdes nestes dominios ocasionadas devido
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a deformacéo plastica. Para isso, foram investigadas as condicdes especificas para
a escolha dos diferentes tipos de ferrofluido e foi determinado o grau de dissolugéo
correta para os ferrofluidos e respectivos solventes que levaram aos resultados
almejados. Dessa forma foi possivel compreender e interpretar os dominios
magnéticos dos acos estudados isentos de deformacéo plastica e as modificacdes
sofridas pelos dominios magnéticos devido a deformagéo plastica.

2 MATERIAIS E METODOS

Para a observacdo da microestrutura magnética dos materiais em questao
foram experimentados previamente os ferrofluidos tanto das séries a base de agua
destilada, quanto os a base de Oleo mineral, de forma que a diluicdo ideal
encontrada foi de uma gota de ferrofluido para 160 gotas de agua destilada e uma
gota de ferrofluido para 60 gotas de 6leo mineral [11].

A fim de observar as altera¢cdes nos dominios magnéticos apos a deformacéo
plastica, o seguinte experimento foi proposto: a primeira etapa foi a observacéo dos
dominios magnéticos em areas especificas dos materiais através do ferrofluido; a
segunda etapa foi a realizacdo de trés endentacdes (nas areas supracitadas) com
uma esfera de 2,5mm de diametro do tipo Brinnel, na diagonal das amostras, com
idénticas cargas (612,9N com uma distancia de 7,0mm entre si para evitar a zona de
influéncia da deformacdo) para serem utilizadas como parametros de medida
principal. Também foram realizadas duas endentacdes do tipo Vickers nas bordas
das amostras para serem utilizadas como controle, de forma, a saber, a perda de
material durante os processos metalograficos subsequentes; a terceira etapa
consistiu na preparacdo metalografica das amostras de modo a retirar as
endentacdes por meio das lixas e polimentos até as amostras ficarem novamente
planas. Apés isto foi aplicado novamente o ferrofluido onde estavam as endentagfes
(area anteriormente observada) e notou-se a alteracdo nos dominios magnéticos.

Para a realizacdo deste estudo foram utilizados como amostras 0os agos que
podem ser observados, junto com sua composi¢ao quimica, na Tabela 1.

Tabela 1: Composicao dos acos estudados.

ASTM C% Mn% P% S% Cu% Si Cr% | Ni

A366 0,08 | 0,60 | 0,03 | 0,04 0,2 - - -

A283C | 0,22 1,60 | 0,04 | 0,05 - 0,05 - -

1045 045 | 0,75 | 0,03 | 0,03 - 0,25 - -

As amostras dos acos descritos na Tabela 1 foram recebidas em chapas
laminadas e foram cortadas utilizando-se um disco de corte 30A13 “Struers”. Em
seguida cada corpo de prova (CP) foi embutido utilizando-se p6 de metil-metacrilato
(“Dermotec 35”). Para a observacdo da informacdo magnética microestrutural, foram
utilizados os ferrofluidos das séries EMG 308 e EMG 911 do fabricante “Ferrotec”.
Apds o embutimento, os CP’s foram submetidos aos processos metalograficos
padrées. Para a caracterizagcdo microestrutural, os CP’s ja repreparados
metalograficamente, foram atacados quimicamente, como pode ser observado na
Tabela 2.
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Tabela 2: Composicao quimica, temperatura, método e finalidade do ataque

Composicao ) o
Ataque e Método Temperatura Finalidade
quimica
_ 2ml HnOs + 98ml . Acos Carbono em
Nital Imersao 25°C
C2HesO Geral
5gr Acido Picrico Acos Carbono em
Picral + 100ml Alcool | Imerséo 25°C Geral tratados
Etilico termicamente

As micrografias deste trabalho foram realizadas no microscopio Optico
Axioplan 2, da empresa ZEISS, que conta com uma camera modelo UI2240SE-C de
1.0 megapixel e o software Pixelferber que foi utilizado para realizar quantificacao
nas imagens capturadas.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Serdo apresentados a seguir os resultados referentes a observacdo e
avaliacdo da informacao magnética das amostras sem deformacéo plastica através
de ensaios com ferrofluido, resultados representativos da correlacdo das
microestruturas convencionais (fases e tamanhos de grdo) com as informacdes
magnéticas observadas através do ensaio com ferrofluido e, por fim, serdo
apresentados resultados, também representativos, das alteracbes da informacéo
magnética macro e microestruturais das amostras ap0s deformacao plastica.

3.1 Correlagcdo da informac&o magnética com microestrutura convencional

A seguir na Figura 1 (a) e (c) pode-se observar a imagem da informacéo
magnética de uma amostra de aco ASTM A283C, onde as particulas
superparamagnéticas possuem maior aglomeragdo em locais especificos além dos
dominios magnéticos. Na figura 1 (b) e (d) temos a microestrutura convencional da
mesma regido das imagens (a) e (c). Destaca-se, em (a) e (b) uma regido com
grande aglomeracdo das particulas superparamagnéticas constituintes do
ferrofluido. Ao analisar a figura 1 (b) e (d), observa-se que a regido com grande
aglomeracao de particulas €, na verdade, a regido onde se encontra perlita em
forma de lamelas. Isto se deve ao fato do alto carater ferromagnético da cementita,
gue € um constituinte da perlita. Este forte carater ferromagnético da cementita é
explicado por [12].
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Figura 1: Imagens (a) e (c) representam a informagéo magnética (perlita e dominios magnéticos) da
amostra ASTM A283C. (b) e (d) microestrutura convencional (perlita) da amostra ASTM A283C.

Portanto, percebe-se que o ensaio com ferrofluido é capaz de revelar ndo
apenas as informacGes magnéticas provenientes dos dominios magnéticos da
ferrita, como também as informacBes magnéticas provenientes dos
microconstituintes do material.

Na figura 2 (a) pode-se observar a informacdo magnética de uma amostra de
aco ASTM A366, onde é possivel distinguir diferentes regides em contraste. Na
figura 2 (b) temos a imagem da mesma regido, mas atacada com nital. Na figura 2
(d) foi destacado em azul os contornos de grao revelados na figura 2 (b). A figura 2
(c) é a sobreposicao das linhas azuis da figura 2 (d) com a figura 2 (a), pois desta
forma podemos correlacionar as regides de contornos de grdo com a informacéo
magnética do aco em questao.

®

Figura 2: Em (a) tem-se a imagem da informag&o magnética de uma determinada regido do ago
ASTM A366. Em (b) tem-se a mesma regido com a microestrutura revelada. Em (c) tem-se a
sobreposicéo dos contornos na imagem da informacdo magnética. Em (d) tem-se o destaque dos
contornos de gréo.
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A sobreposicao das linhas destes contornos de grao sobre a imagem (a) nos
permite observar uma correlacdo do contraste da microestrutura magnética com os
contornos de grdo. Isto ocorre, pois, 0s contornos de grdo sdo também areas onde
temos informacdo magnética, ja que os contornos de grao também sao interfaces
entre dois ou mais dominios magnéticos, que se distribuem homogeneamente
dentro dos graos.

3.2 Relacédo deformacdo dominios magnéticos
3.2.1 Caracterizacao dos ac¢os, nao deformados, com ferrofluido

As particulas superparamagnéticas concentram-se sobre as paredes de
Bloch, desta forma a distancia entre duas listras ou linhas nas imagens acima
significam um dominio magnético [13].

Na figura 3 (a) e (b) é possivel observar claramente que os dominios
magnéticos se apresentam de forma alongada e paralela. Na figura (c) e (d)
observamos que os dominios magnéticos se apresentam mais curtos e as particulas
paramagnéticas concentram-se ndo apenas nas paredes de Bloch, mas também em
regibes especificas, como a perlita. Na figura (e) e (f) ainda podemos observar linhas
paralelas que sédo as fronteiras dos dominios, porém com um pouco mais de
dificuldade. Isto se deve ao fato de que esta amostra possui um maior teor de
carbono em sua concentragcdo, o que dificulta um pouco mais a observacdo dos
dominios magnéticos devido a maior formacdo e concentracdo de fases com
informag@o magnética, como por exemplo a perlita.

(@

Figura 3: Dominios magnéticos do ago ASTM A366 com aumento de 100X em (a) e 200X em (b), do
aco ASTM A283C com aumento de 100X em (c) e 200X em (d) e do aco ASTM 1045 com aumento
de 100X em (e) e 200X em (f).

3.2.2 Caracterizacado dos acgos, deformados plasticamente, com ferrofluido

A figura 4 mostra uma area macroscopica da amostra do aco ASTM A283C,
gue com o auxilio do ferrofluido se observa a area onde as endentacdes haviam sido
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feitas. As particulas superparamagnéticas aglomeram-se exatamente na area que foi
deformada plasticamente. Isto reafirma que ap6s deformacado plastica ocorre uma
alteracdo na intensidade de campos magnéticos da amostra.

a) b)
Figura 4: Em (a) observa-se a amostra com as endentacdes, em (b) observa-se a amostra apos as
endentacdes do tipo Brinnel terem sido totalmente removidas e em (c) observa-se a informacgéo
magnética de (b), com auxilio do ferrofluido.

O mesmo experimento foi realizado para uma amostra do aco ASTM A366,
porém foram realizadas endentacdes apenas do tipo Brinnel localizadas ao longo do
comprimento da amostra. O resultado apds ensaio com ferrofluido pode ser
observado na Figura 5.

(@)

Figura 5: Em (a) tem-se resultado macroscépico da amostra ASTM A366 ensaiado com ferrofluido
apos endentacgdes terem sido removidas. Em (b) tem-se regido de uma das endentagbes em maior
aumento. Em (c) tem-se a imagem (b) com delimitacdes destacando regides claras e escuras.

Na figura 5 (a) tem-se, apos ensaio com ferrofluido, claramente as regides
onde havia as endentacdes previamente. Ao observar estas regides em maior
aumento na imagem (b) observa-se a presenca de areas mais escuras, devido a
uma maior aglomeracdo de ferrofluido, e areas mais claras. Estas areas foram
destacadas na imagem (c) para a melhor observacao do leitor.

Na figura 6 (a), (c), (e) e (g) tem-se os resultados de ensaio com ferrofluido
nas regides da figura 5 (a), antes de realizar as endentacfes. Isto foi feito para
observar a informagdo magnética antes da deformacéo plastica. Ja na figura 6 (b),
(d), (f) e (h) tem-se imagens destas regides apds a deformacéo plastica, como visto
na figura 5 (c), porém agora em maior aumento.



Figura 6: Figuras (a), (c), (e) e (g) representam a informagédo magnética da amostra ASTM A366
antes da deformacdo plastica. Figuras (b), (d), (f) e (h) representam a informacao magnética da
amostra ASTM A366 apds da deformacao plastica.

Ao observar as areas destacadas na Figura 5 (com ferrofluido) em maior
magnificacdo, ou seja, figura 6 (b), e compara-la com imagens feitas da informagéao
magnética da mesma amostra antes da deformacéo, figura 6 (a), tem-se que, apos a
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deformacédo plastica, os dominios magnéticos apresentam uma variacdo em seu
tamanho (distancia entre duas paredes de Bloch). Cerca de 200 imagens antes e
apos deformacdo plastica foram analisadas percebendo-se que o0s dominios
magnéticos antes da deformacado plastica possuiam um tamanho de (3+1) um e
apos a deformacéao plastica o tamanho de dominio magnético passou a ser de (8+2)
Mm.

As figuras 6 (c), (e) e (g) representam as informacfes magnéticas das areas a
serem deformadas, ja as imagens (d), (f) e (h) da figura 6 representam as
informagBes magnéticas destas areas apos a deformacao plastica. Ao compara-las
percebe-se que, apds a deformacado plastica, os dominios magnéticos assumem
uma estrutura de espinha de peixe, onde temos aglomeracdes de particulas
formando uma linha central e finas paredes de Bloch com suaves inclinagcdes ao
redor desta linha. Ao medir a angulacdo formada por estas espinhas de peixe temos
resultados entre 80 e 90 graus. SCHAFER reportou em seu livro, “The Analysis of
Magnetics Microstructures®, um estudo sobre crescimento de dominios magnéticos
pela aplicacdo de campos magnéticos mostrando que, apds o crescimento destes
dominios, percebe-se também estruturas similares as espinhas com angula¢fes
entre 80 e 120 graus, assim como apresentado neste trabalho apds a deformacéo
plastica. Em especial na figura 6 (h) vemos a formacéo de uma conhecida estrutura
de arvore de natal [13].

4 CONCLUSAO

Dada a motivacéao inicial deste trabalho em torno de explicar a modificacdo da
distribuicdo e intensidade do campo magnético em uma amostra apés deformacao
plastica devido a mudanca nos dominios magnéticos, observou-se através dos
ensaios com ferrofluido que os dominios magnéticos apds deformacéo plastica se
modificam n&o apenas em seu tamanho, mas também em sua morfologia. Além da
identificacdo da modificagdo dos dominios magnéticos através da deformacgéo
plastica, o ensaio com ferrofluido mostrou-se eficiente para a revelacdo de
informac@o magnética nos agos estudados.

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

Observou-se que as informagBes magnéticas capturadas nas imagens
através de ensaio com ferrofluido correlacionam-se com a microestrutura
convencional do material. As particulas superparamagnéticas podem ser
reveladoras de microconstituintes ferromagnéticos. Um exemplo é o caso mostrado
da perlita, onde as particulas superparamagnéticas se aglomeram na regido perlitica
gue possui a cementita, que por sua vez é portadora de um carater ferromagnético
maior que o da matriz ferritica. Além disso, é possivel delimitar as regibes de
contorno de gréo através de ensaio com ferrofluido, uma vez que os dominios se
distribuem no interior dos grédos e podem mudar sua orientacdo ao passar de um
grao para outro, gerando, portanto, uma regiao de transicdo denominada parede de
Bloch, onde as particulas reagem a informacdo magnética emergente desta regiao
aglomerando-se e tornando-a visivel.
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O ensaio com ferrofluido pode ser utilizado para revelar, de forma
macroscopica, o histérico de deformacéo plastica sofrida pelo material, uma vez que
as particulas superparamagnéticas aglomeram-se em maior quantidade nas regides
deformadas plasticamente, de modo a determinar o local onde a amostra fora
deformada anteriormente.
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