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Resumo

A deformacédo plastica de agos acompanha mudancas 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. Dubov reportou o fenémeno do
surgimento espontaneo de fracos campos magnéticos em agos estruturais ferriticos em
oleodutos, que s&o originados devido a tensdes mecanicas heterogéneas ou térmicas.
Esta observagcdo ndo é associada com transformagbes de fase induzidas por
deformacgéo e parece ser uma ferramenta promissora para a caracterizagado prévia de
danos em acgos ferromagnéticos. Para proporcionar uma melhor compreensao das
bases fisicas deste processo, foram observadas as microestruturas magnéticas de tais
materiais e as mudangas ocorridas nos dominios magnéticos dos mesmos apos
sofrerem deformacao plastica. Para isto foi utilizado um meio de solugéo coloidal com
particulas paramagnéticas na escala nanométrica (ferrofluido) que proporcionou, através
da técnica Bitter, observar ndo apenas uma mudanca de tamanho dos dominios
magneéticos do material, mas também modificacdes em sua morfologia. Foram
estudados neste trabalho agos ferriticos com as respectivas concentragdes de carbono
em sua composigao: 0,12%; 0,17% e 0,45%.
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MAGNETIC CHARACTERIZATION BEFORE AND AFTER DEFORMATION OF
NON-ALLOYED CONTRUCTION STEELS USING BITTER TECHNIC

Abstract

The plastic deformation results inirreversible 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. Dubov reported the phenomenon of the
spontaneous emergence of weak magnetic fields in ferritic structural steel and pipelines,
which originate 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 a change of magnetic domains after
undergoing plastic deformation were studied. A colloidal solution with paramagnetic
particles in the nanometer range (ferrofluid), which allowed, through the Bitter technique,
not only to observe a change in size of the magnetic domains of the material, but also
changes in their morphology. Ferritic steels with their concentrations of carbon in its
composition (0.12%; 0.17% and 0.45%) were studied in this work.
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1 INTRODUGAO

Dubov relatou o surgimento espontaneo de fracos campos magnéticos em agos
ferriticos apds estes serem submetidos a deformacbes plasticas. Tais campos
emergem ndo devido a alteragbes de fases microestruturais induzidas
mecanicamente ou termicamente, mas sim por interagdes magneto-mecanicas [1]. O
surgimento destes campos magnéticos e a influéncia do efeito de topografia
proveniente da deformacao plastica foram estudados de forma a revelar que sua
intensidade provém além de mudangas topograficas [2]. Para uma melhor
compreensao do mecanismo fisico deste processo de magnetizagdo nos materiais
ferriticos apds deformacdes plasticas sao necessarias pesquisas magneto-éticas.
Acredita-se que este processo de magnetizacdo se da devido a alteragdes da
orientacdo dos dominios magnéticos destes materiais. Para que isto possa ser
observado foi utilizada a técnica Bitter através de ferrofluido. Assim sendo, foi feito
um estudo com o intuido de observar como se mostram os dominios magnéticos nos
acos em questao, antes e apos deformacao plastica, e como esta microestrutura
magnética se relaciona com a microestrutura convencional destes mesmos acos.
Neste trabalho serdo apresentados resultados do ago St37 apds deformacgao, que se
mostra representativo quanto a outros resultados obtidos.

1.1 Dominios Magnéticos

Quando os agos ferromagnéticos séo resfriados abaixo da temperatura de Curie
ocorre o alinhamento dos spins de seus elétrons, o que gera polos magnéticos
eletroestaticos. Esse alto estado energético ndo é favoravel, entdo surgem regides
de forma homogénea e esponténea por todo o material com spins direcionados em
dire¢des distintas de modo a anularem uns aos outros quando somados de forma
geral. Estas regides sdo chamadas de dominios magnéticos e garantem um estado
de energia favoravel [3]. Um exemplo pode ser observado na figura 1.

Dominios magnéticos sdo areas separadas entre si as quais os sentidos de
magnetizagao giram. Essa rotagdo magnética é chamada de parede de Bloch. Nesta
regidao da rotagdo emerge uma informagao através da superficie. Esta informagao
magnética emergente da superficie sera utilizada para observar a microestrutura
magnética dos agos através da técnica Bitter.

100 pm

Figura 1. llustragdo das diferentes orientagdes Figura 2. Representagéo das paredes de Bloch [3]
dos dominios magnéticos [3].
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1.2Técnica Bitter e Ferrofluido

A técnica Bitter consiste no recobrimento de uma amostra ferromagnética com uma
solugdo coloidal que contenha particulas ferromagnéticas. Estas particulas tenderéo
a se concentrar nas regides de maior gradiente de campo magnético, ou seja, as
paredes de Bloch. Com isto podera ser observado em microscopia o6tica as regides
onde os dominios magnéticos se apresentam [4].

As particulas ferromagnéticas desta solugdo ndo apenas sdo atraidas pelas regides
ferromagnéticas da amostra, como também influenciam a disposicado dos dominios
magnéticos. Esta influéncia se torna um problema quando desejamos observar
modificagdes nestes dominios causadas apenas pela deformacéao plastica, ja que as
particulas ferromagnéticas podem alterar a natureza dos dominios magnéticos. Para
sanar tal problema, foi usado o ferrofluido.

Ferrofluido € uma solugdo coloidal de particulas paramagnéticas na escala
nanometrica. Este fluido reage mesmo a infimos campos magnéticos. As particulas
paramagnéticas apenas reagem ao campo magnético proveniente das paredes de
Bloch (fronteira entre os dominios) aglomerando-se nestas regides, € nao irdo
influenciar estes dominios, ja que estas particulas ndo possuem um campo
magnético proprio [5].

2 MATERIAIS E METODOS

Foram analisadas trés amostras laminadas de diferentes agos, os quais eram: DIN
St12; DIN St37 e DIN CK45. Os acos St12, St37 e CK 45 sao agos de construgao
ferriticos com as respectivas concentragdes de carbono: 0,12% ; 0,17% ; 0,45%.
Estas amostras foram cortadas utilizando-se um disco de corte 30A13 e
posteriormente embutidas utilizando o meio de embutimento a frio Dermotec 35. As
amostras embutidas foram preparadas através dos processos metalograficos
padrées de forma manual, de modo a evitar a magnetizacdo das amostras pelos
equipamentos.

No processo metalografico foram utilizadas as seguintes lixas em sequéncia: P320,
P600 e P1200. Posteriormente as amostras passaram pelo processo de polimento
com panos de polir DAC 3um e NAP 1um, com respectivos liquidos com particulas
de diamante 3um e 1um, e, para o acabamento final, utilizou-se um pano de polir
para OPS com o liquido de polimento MasterMet 25.

Para a observacdao da microestrutura convencional dos materiais estudados foi
utilizado o ataque quimico com nital entre 10 a 15 segundos.

Para a observagao da microestrutura magnética dos materiais em questdo foram
utilizados os ferrofluidos da série EMG da empresa Ferrotec, sdo eles: EMG 308,
EMG 408, EMG 508 e EMG 807 que utilizam agua destilada como meio de
dissolugcdo e o EMG 911 que utiliza 6leo mineral como meio de dissolugao.
Utilizando-se ferrofluidos a base de agua, a diluigdo ideal encontrada foi de uma
gota de ferrofluido para 160 gotas de agua destilada. Quando o meio de dissolugao
em questao era 6leo mineral, temos que a proporcgao ideal € uma gota de ferrofluido
para 60 gotas de 6leo mineral. Apds aplicagdo da solugao e respectivos tempos de
secagem, as amostras foram levadas para microscopia otica.

A fim de observar as alteragcbes nos dominios magnéticos apds a deformacéao
plastica, o seguinte experimento foi proposto: a primeira etapa foi a observagao dos
dominios magnéticos em areas especificas dos materiais. A segunda etapa foi a
realizagao de trés indentagdes (nas areas supracitadas) com uma esfera de 2,5 mm
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de didmetro do tipo Brinnel, na diagonal das amostras, com idénticas cargas (612,9N
com uma distancia de 7,0 mm entre si para evitar a zona de influéncia da
deformacao) para serem utilizadas como parametros de medida principal. Também
foram realizadas duas indentagdes 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 preparagao metalografica das amostras de modo a
retirar as indentagdes por meio das lixas e polimentos até as amostras ficarem
novamente planas. Apds isto foi aplicado novamente o ferrofluido onde estavam as
indentacdes (area anteriormente observada) e notou-se a alteragao nos dominios
magnéticos.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Serdo apresentados a seguir os resultados da observagcdo da microestrutura
magnética das amostras sem deformagcdo, a correlagdo das microestruturas
convencionais (fases e tamanhos de grdo) com as microestruturas magnéticas e por
fim as alteragbes magnéticas macro e microestruturais das amostras apos
deformagao plastica.

3.1 Microestruturas Magnéticas das Amostras antes da Deformacgao Plastica

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

Na Figura 3 é possivel observar claramente que os dominios magnéticos
apresentam-se de forma alongada e paralela. Na Figura 4 observamos que o0s
dominios magnéticos se apresentam mais curtos e as particulas paramagnéticas
concentram-se nao apenas nas paredes de Bloch, mas também em regides
especificas. Posteriormente sera apresentado que tais regides séo areas onde se
tem perlita. Na Figura 5 ainda podemos observar linhas paralelas que sao 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 concentragao, o
que dificulta um pouco mais a observagdo dos dominios magnéticos devido a
formagao de perlita.

Figura 3. Dominios magnéticos na amostra St 12 Figura 4. Dominios magnéticos na amostra St 37
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Figura 5. Dominios magnéticos na amostra CK 45.

3.2 Correlagoes das Microestruturas Convencionais (Fases e Tamanhos de
Grao) com as Microestruturas Magnéticas.

Nas Figura 6 e 7 observa-se em detalhes um exemplo da amostra St37 que
apresenta estrutura perlitica. Uma mesma regido da amostra foi previamente
marcada e ensaiada através da solugdo com ferrofluido. Apds captura de imagens
da regido com ferrofluido (microestrutura magnética), a amostra foi limpa e atacada
com nital. Desta forma pode-se comparar a microestrutura magnética com a
microestrutura convencional.

Na Figura 6 pode-se observar os dominios magnéticos, porém destaca-se uma
regidao com grande aglomeragdo de particulas paramagnéticas. Ao analisar a
imagem 5, microestrutura convencional, observa-se que a regido com grande
aglomeracgao de particulas é, na verdade, a regido onde se encontra perlita. Isto se
deve ao fato do alto carater ferromagnético da cementita, que € um constituinte da
perlita [6].

Figura 6. Microestrutura magnética Figura 7. Microestrutura convencional (Perlita)
(Perlita) da amostra St37. da amostraSt37

Repetindo o mesmo procedimento para uma amostra do ago St12 tem-se mais uma
correlagao da microestrutura magnética com a microestrutura convencional.

Na Figura 8 observa-se o contraste da microestrutura magnética. Na Figura 9 foram
destacados os contornos de grdo da microestrutura na mesma regido. A
sobreposi¢cado das linhas destes contornos de grdo sobre a Figura 8 nos permite
observar uma correlagdo do contraste da microestrutura magnética com os
contornos de gréo. Isto ocorre porque os contornos de gréao sdo também areas onde
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temos informagdo magnética devido a interface dos dominios magnéticos de
diferentes orientagdes.

Figura 8. a) Microestrutura magnética da Figura 9. a) Contornos de grao da amostra St12
amostra St12.

ot ofFE
magem 8. b) Delimitacoes magem 9. obreposi¢ao
magnética da amostra St12. da imagem 6. b naimagem 7. A.

delimitagoes

3.3 Mudangas nos Dominios Magnéticos apos Deformacgao Plastica para o
Aco St37.

Nas Figuras 10 a 12 pode-se se ver ainda em uma area macroscoépica que com o
auxilio do ferrofluido se observa a area onde as indentagcées haviam sido feitas. As
particulas paramagnéticas aglomeram-se exatamente na area que foi deformada
plasticamente. Isto reafirma que apds deformacao plastica ocorre uma alteragdo na
intensidade de campos magnéticos da amostra.

Figura 10. Amostra St 37 com Figura 11. Amostra St 37 apds Figura 12. Areas onde haviam
identacgoes. as indentagbes serem removidas  as indentagbes s3o reveladas
por lixamento e polimento. com ferrofluido.
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Ao observar as areas destacadas na imagem 10 (com ferrofluido) em um maior
aumento e compara-las com imagens feitas da microestrutura magnética da mesma
amostra antes da deformacdo, temos que apdés a deformagdao os dominios
magnéticos apresentam uma variagdo em seu tamanho (distancia entre duas
paredes de Bloch) e também modificagdes em sua morfologia. As Figuras 13, 15 e
17 representam as microestruturas magnéticas destas areas antes da deformacéao
plastica, ja as Figuras 14, 16 e 18 representam as microestruturas magnéticas
destas areas apo6s a deformacao plastica.

Na Figura 13, capturada em campo escuro, pode ser observado que a distancia
entre duas fronteiras de dominio magnético (o tamanho de um dominio magnético) é
cerca de 3,0 um, enquanto na mesma regiao na Figura 14, apés a deformacéao
plastica, este tamanho é de 8,0 ym.

Na Figura 15 vé-se novamente a microestrutura magnética de um ago St 37 antes
de ser deformado plasticamente. Na Figura 16 vé-se esta mesma regido apos
deformacgdo plastica e observa-se que a estrutura de dominios magnéticos sofre
uma alteragdo em sua morfologia. Esta estrutura se mostra semelhante a uma
espinha de peixe, onde temos aglomeragdes de particulas formando uma linha
central e finas parede de Bloch com suaves inclinagcdes ao redor desta linha.
Comparando as Figuras 17 e 18 vemos a formagao de uma conhecida estrutura de
arvore. Pode-se atrelar a alteragcdo das propriedades magnéticas das amostras
estudadas apds deformacgao plastica com as alteragbes no tamanho e forma de seus
dominios magnéticos.

Figura 13. Microestrutura magnética St37 Figura 14. Microestrutura magnética St37
antes da deformagéo plastica. Imagem apo6s deformacéo plastica. Imagem capturada
capturada em campo escuro. em campo claro.

Figura 15. Microestrutura magnética St37 Figura 16. Microestrutura magnética St37
antes da deformacéo plastica. apos deformacgéo plastica.
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Figura 18 Imagem 14. Microestrutura
magnética St37 antes da deformagéo plastica. magnética St37 apos deformacgao plastica.
4 CONCLUSAO

Apds os resultados apresentados conclui-se que a técnica Bitter através do
ferrofluido pode ser eficiente para a observagao de dominios magnéticos em alguns
acos ferriticos.

Foi observado que a concentragcdo de carbono influencia na observacdo de tais
dominios de forma que quanto maior a concentragdo de carbono no material maior
sera a dificuldade de observacao, pois o carbono pode formar novas fases que
possuem maior carater ferromagnético que a matriz, por exemplo, no caso estudado
da perlita.

A microestrutura magnética se correlaciona com a microestrutura convencional, uma
vez que as particulas se aglomeram, por exemplo, em regides que mostram perlita,
ja@ que um de seus constituintes, a cementita, apresenta propriedades
ferromagnéticas destacaveis quando comparadas com as da matriz. Também se
observa que ha uma correlagdo entre os contornos de grao e as delimitagcdes das
regides de dominios magnéticos.

Observou-se que nas regides onde surgem campos magnéticos espontaneos, apds
a deformacao plastica, tem-se uma mudancga ndo apenas no tamanho dos dominios
magnéticos, mas também em sua morfologia. Isto pode vir a ser a justificativa para
tal modificagao espontanea das informagdes magnéticas dos materiais pesquisados.
Para tal sdo ainda necessarios métodos complementares para a observagao dos
dominios magnéticos, por exemplo, microscopia Kerr, ja que os dominios se
apresentam no volume da matéria e o estudo feito até o momento € através de
microscopia oOptica, ou seja, bidimensional.
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