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Resumo

Duas chapas de acos, uma com 5%Ni e outra com 10% Ni foram submetidas a
cementagdo e témpera, gerando uma microestrutura com martensita e austenita
retida. Esses acos foram caracterizados com ruido magnético Barkhausen (RMB). O
sinal Barkhausen é distintamente diferente para as amostras cementadas e
temperadas. As amostras cementadas e temperadas apresentam maior campo
coercivo do que as amostras recozidas. Dados de difracdo de raios-X indicam que
as amostras cementadas e temperadas estdo bastante encruadas, resultado da
transformacao martensitica .

Palavras-chave: Ruido Barkhausen; Ensaios nao-destrutivos; Cementacao;
Témpera.

CHARACTERIZATION OF 5%NI AND 10%NI STEEL SHEETS WITH
BARKHAUSEN NOISE

Abstract
Two steels sheets, one with 5% Ni and another with 10% Ni were submitted to
carburization and quenching, obtaining a microstructure with martensite and retained
austenite. These steels were characterized with MBN — Magnetic Barkhausen Noise.
The Barkhausen signal is distinctively different for the carburized and quenched
samples. The carburized and quenched samples present higher coercive field than
the annealed samples. X-ray diffraction data indicated that the carburized and
guenched samples have high density of dislocations, consequence of the martensitic
transformation.
Key words: .Barkhausen noise; Non-destructive testing; Carburization; Quenching.
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1 INTRODUCAO

O interesse por ensaios ndo-destrutivos vem aumentando muito recentemente. Entre
0S maiores interessados encontram-se companhias brasileiras de grande porte
como Petrobras e Embraer. Uma das técnicas de avaliacdo ndo-destrutivas € o ruido
Barkhausen. Uma melhor compreensédo da relagéo entre os sinais Barkhausen e a
microestrutura é essencial para o aprimoramento da técnica.
Neste estudo é discutida a correlacao entre o ruido Barkhausen e a microestrutura
para dois acos, um com 5% Ni e outro com 10% Ni, 0os quais sofreram posterior
cementacdo e témpera, com significante formagdo de martensita e de austenita
retida.
Os materiais ferromagnéticos estdo divididos em pequenas regibes, chamadas
dominios magnéticos, magnetizadas em direcdes distintas uma das outras. Quando
estes materiais sdo submetidos a campos magnéticos variaveis, o tamanho e
direcdo dos dominios magnéticos mudam. O Ruido Magnético de Barkhausen
(RMB) é causado pelo movimento irreversivel das paredes de dominio, ou por
rotacao irreversivel de dominios.
Jiles® lista as possiveis razdes para ocorréncia de ruido Barkhausen:

e movimentacgdo irreversivel (e descontinua) de paredes de dominio;
rotacao irreversivel de dominios;
aparecimento e desaparecimento de agulhas (spikes) de Neel,
inversao de magnetizacao em particulas monodominio; e
deslocamento de paredes de Bloch ou Neel em duas paredes de 180° com
magnetiza¢cdes opostas.
Para acos, existe uma analogia duro/mole entre propriedades mecéanicas e
magnéticas. Materiais magneticamente duros apresentam maior campo coercivo e
maior area de curva de histerese, tendo também maior dureza mecanica. Isso ocorre
porque 0s mesmos defeitos que promovem o0 ancoramento de discordancias
também ancoram paredes de dominio. Mas ha uma diferenca muito importante: uma
discordancia € um defeito linear (1D), da ordem de 5 Angstrons, da ordem do
parametro de rede. Uma parede de dominio em agcos é uma regido com 1.000
Angstrons — 2.000 Angstrons de espessura, e na verdade € um volume, trata-se de
uma regido tridimensional 3D. Assim, ambos, discordancias e paredes de dominios
interagem com defeitos cristalinos e microestrutura (contornos de gréo, inclusdes,
discordancias), mas de maneira bem diferente.
No caso de acos, 0 processo mais efetivo para aumentar a dureza mecanica € a
formacao de martensita (ocasionada por austenitizacdo seguida de témpera).
Transformacéo martensitica endurece muito 0s acos, pois:

e gera grande numero de interfaces;

e aumenta muito a densidade de discordancias; e

e atomos de carbono em solucédo solida geram tens@es elasticas na matriz.
O grande numero de interfaces na transformagdo martensitica poderé fazer com que
rotacao irreversivel de dominios se torne particularmente importante em materiais
com estrutura martensitica. Rotacdo de paredes de dominio apenas ir4 ocorrer em
campos aplicados mais elevados do que para movimentacdo de parede.””’ Ou seja,
rotacdo irreversivel de parede € um processo que exige mais energia do que
movimentacao irreversivel.
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Martensita tem formato lenticular, mas em cortes bidimensionais é vista com forma
de agulhas, o que podera ser visto em algumas das microestruturas apresentadas
adiante neste trabalho.

As reduzidas dimensdes das lentes oriundas da transformacdo martensitica
propiciam mecanismo de rotacdo. Além disso, na martensita ha fortes tensdes
elasticas na rede cristalina, o que € causado por um grande numero de
discordancias e de atomos de carbono em solucdo solida. Portanto, efeitos
magnetostrictivos de curtissima distancia (ordem de Angstrons) podem acontecer.
Deve ser lembrando que discordancias em cunha apresentam em seu redor campos
de tensao elastica com ambos os sinais (+) e (-), ou seja de compresséao e de tracao.
Esse campo de tensdes cai rapidamente com a distancia, mas é bastante expressivo
dentro da distancia de 1 ou 2 parametros de rede.

Detalhes de medidas de ruido Barkhausen sdo apresentadas nas Figuras 1 e 2. O
envelope (vide figura 2) trata-se da envoltéria do sinal temporal. O envelope é
determinado a partir apenas dos sinais positivos da amplitude (V), através de uma
transformada de Fourier.®

Inducao, B(T)

Amplitude (V)

Ciclo de histerese

Ruido Barkhausen

I Y ] '
Excitagdo magnética, H(A/m)

Figura 1. Ruido Barkhausen e curva de histerese associada.®) Medicéo realizada num aco SAE
4140. Dois graficos superpostos. Em azul: medidas de ruido Barkhausen. Em vermelho, ciclo de
histerese. Amplitude V é V= -N (D®/dt), onde N é o numero de espiras, t € tempo e ® é o fluxo
magnético.®
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Figura 2. Exemplo do envelope do sinal de RMB determinado em um ago SAE1070.®

2 MATERIAIS E METODOS

Duas ligas Fe-Ni contendo, respectivamente, 5% e 10% em massa de niquel foram
fundidas sob encomenda pela Villares Metals, em Sumaré. As composicdes
quimicas das duas ligas, analisada pela propria Villares, sao dadas na tabela 1.

Tabela 1 - Composicdo quimica das ligas utilizadas.

C Ni Si Mn Cr Mo W V

Fe-Ni-5 0,0.10 4,91 0,030 0,030 0,090 0,040 <0,010 <0,010
Ti Nb Co Cu Al P S N,

<0,00560 <0,010 0,010 0,050 <0,0050 <0,0050 0,001 0,0048
C Ni Si Mn Cr Mo W V

Fe-Ni-10 0,0_03 9,94 0,020 <0,010 0,090 0,040 0,030 <0,010
Ti Nb Co Cu Al P S N>

<0,0050 <0,010 0,010 0,050 <0,0500 <0,0050 0,001 0,0042

Amostras com 10x10x25 mm, sendo que a face de 10x10 mm corresponde a direcédo
normal da barra. Essas amostras foram laminadas a frio, na direcdo paralela as
faces de 10x25 mm, obtendo-se uma reducao de 99%. Desta forma, foram obtidas
chapas de cerca de 250 mm de comprimento, e 1 mm de espessura. Em seguida,
pedacos das chapas laminadas foram carbonetadas em banho de sal, obtendo-se
um teor em peso de 0,8% de carbono.
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Espectros de Difracdo de raios-x foram obtidos em Difratbmetro Shimadzu 6000,
radiacdo Co-Kalpha, e monocromador secundario (grafite). A andlise Rietveld foi
realizada com software Topas Academic 4.1.¢Y

Para a medicdo do RMB é utilizada uma sonda composta por um Yoke
eletromagnético em forma de U e uma bobina leitora de alta sensibilidade. No Yoke
é inserida uma corrente alterna com amplitude, forma e frequiéncia controladas, e
tem como objetivo gerar o ciclo de magnetizacdo do material a ser estudado. Por
outro lado uma bobina leitora de alta sensibilidade é colocada no meio dos poélos do
Yoke, onde monitora os pulsos magnéticos gerados pela movimentacéo discreta e
brusca das paredes de dominio do material.

As medidas de Ruido Barkhausen foram realizadas no LADIN, Depto de Eng.
Mecéanica da EPUSP. Testou-se efeito da corrente aplicada e homogeneidade das
amostras. Nas medicdes de Barkhausen foram utilizadas correntes de
magnetizacdo aplicada: Corrente B=1.12 A (Amperes); Frequéncia de 5 Hz..
Medidas de RMB nas duas faces (A e B) das amostras e em diferentes regides.
Foram medidas trés regibes em cada face de cada chapa, totalizando seis
repeticbes por cada condicdo de medida. Os pontos apresentados na Figura 3 sdo o
valor médio das seis repeticoes.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

As chapas séo identificadas na Tabela 2, e os resultados de ruido Barkhausen sé&o
apresentados na Figura 3, com correspondentes histereses na figura 4.
Microestruturas das chapas 1 a 4 sdo apresentadas nas Figuras 5 a 8. Espectros de
difracéo de raios-X sao apresentados nas Figuras 9 e 10. Dados de parametro de
rede das amostras, obtidos com analise Rietveld, sdo mostrados na Tabela 3. As
duas amostras laminadas e recozidas (chapas 2 e 4) ndo tem austenita, conforme
determinado pelos resultados de Difracdo de Raios-X (Figura 9). Pode-se notar que
a chapa contendo 10% de niquel apresenta agulhas de martensita e uma grande
quantidade de austenita retida (Figura 6), ao passo que a amostra com 5% Ni
apresenta estrutura predominantemente martensitica e menos austenita (Figura 7).
Tanto o encruamento da martensita como a tetragonalidade causada pelos atomos
de carbono em solucéo sélida alargam os picos de difracdo (Figuras 9 e 10).

Tabela 2. Dados das chapas. Dureza Vickers obtida com carga - 0,5 kg

%Ni Condicéo Dureza Vickers
Chapa 1 5 Cementada + témpera 772 HV desvio: 88
Chapa 2 10 Apenas laminada e recozida -
Chapa 3 10 Cementada + témpera 542 HV desvio: 42
Chapa 4 5 Apenas laminada e recozida -

796

IS5N 1883-4784

S0V BEASILEIRA
DEMETALUREIA,

A BM WIRWSEWNERAD



ISSN 1883-4784

LAMINAGAO - 2010 _ e

AT SEANIRODE LUSHALA] 26 & 2 outubro de 707 DEMETALURGIA,
":._Tﬁ:‘f::._“«m__l‘l_lp‘.[:PI::r‘ﬂ';'rg:rs 4 Ll S L2 i T 4 ¥, T
15 Palace Hotel - Belo Horizonte - MG A BM TGRS MNERGID

——Chapal |
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Figura 3. Resultado de Envelope RMB para corrente 1,=1.12 A (Amperes). A chapa 1 tem 5% Ni, foi
cementada e temperada. A chapa 3 tem 10% Ni, foi cementada e temperada. A chapa 4 tem 5% Ni
(laminada e recozida). A chapa 2 tem 10% Ni (laminada e recozida).

Histerese das 4 Chapas Freq. Exc=1Hz

Current (A)

Figura 4. Histereses para as 4 amostras. Excitagdo Magnética 1Hz. 1=1.72 A. A corrente esta
diretamente associada ao campo aplicado, sendo diretamente proporcional a este, lembrando da
relacdo H= | N/L, onde H é campo magnético, | é corrente, N € o0 nimero de espiras, L é o
comprimento do solendide. Deve ser ressaltado que o campo aplicado foi insuficiente para a

saturagdo magnética.
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Figura 5 — Etrutura da amostra da liga Fe-5%Ni laminada a frio (chapa 4). Aumentos: 200x; Ataque:
Pré-ataque em Nital 2% (20 s) seguido de imersao em solucao saturada de K,S,0s.

. Crper 200 pm

Figura 6 - Estrutura da amostra da liga Fe-10%Ni laminada a frio (chapa 2). Aumentos: 200x; Ataque:
Pré-ataque em Nital 2% (20 s) seguido de imersao em solucado saturada de K,S,0s.
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(b)
Figura 7 - Microestrutura da liga Fe-5%Ni apos carbonetacédo e témpera (chapa 1). aumentos: a)
200x; b) 1000x. Ataque: Pré-ataque em Nital 2% (20 s) seguido de imersdo em solucéo saturada de
K,S,0:s.
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Figura 9. Espectros de Difracao de Raios X para as chapas 1 a 4. Radiacdo CoKa

74154 = Fe_alpha 0 01z T T T T T T T T T T T T T T T

-FE_GAMA 16.0%

37077

Figura 10. Espectro de difracdo de RaiosX para a chapa 3, indicando posi¢des dos picos de
martensita (Fe-alpha) e austenita (Fe-gama). Radiacdo CoKa . Figura feita com o software
PowderCell.®
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Tabela 3. Dados obtidos com Difracao de raios-X- Analise Rietveld

Fe alpha Fe-gama Fracdo Volumétrica
(Angstrons) (Angstrons) de Fe-gama
Chapa 1 2.862 3.596 (dificil de
determinar devido
a forte textura)
Chapa 2 2.859 - Zero
Chapa 3 2.879 3.591 ~16%
Chapa 4 2.861 - zero

Existe uma relagéo entre largura do pico de difracdo a meia altura (FWHM- full width
at half weight) e dureza magnética.® A existéncia de discordancias na rede cristalina
provoca alargamento de pico de difracdo e aumento do campo coercivo.® Assim, os
dados da Figura 9 indicam que as amostras 2 e 4 sdo magneticamente mais moles
do que as amostras 1 e 3, e isso é confirmado na Figura 4.

Em graos grandes, livres de defeitos na rede cristalina, a reversdo de magnetizacao
ocorre basicamente por movimentacdo de parede dominios. Porém, nas agulhas de
martensita a dimensdo dos cristais € muito reduzida, e a reversdo de magnetizacao
deve ocorrer em grande parte por rotacdo de parede de dominio. Essa diferenca de
mecanismo de reversdo provoca alteracdo do envelope (Figura 3) e aumenta o
campo coercivo e a area da histerese (Figura 4).

Sumarizando, os resultados indicam ser possivel estabelecer diretamente uma
relagcdo entre ruido Barkhausen e a microestrutura. Conforme, a Figura 3, os
envelopes das amostras cementadas e temperadas (chapas 1 e 3) sdo bem
diferentes dos envelopes das amostras laminadas e recozidas (chapas 2 e 4).
Muitos fatores microestruturais influem na curva de histerese?, por exemplo:
tamanho de gréo, textura cristalografica, inclusfes, discordancias, macro tensdes
residuais, composicdo quimica ( a qual afeta constante de anisotropia cristalina K1,
e energia de parede de dominio y).

Portanto, microestruturas diferentes geram diferentes envelopes (Figura 3),
permitindo avaliar de maneira ndo-destrutiva o processo de cementacdo e témpera.
Uma das possiveis interpretacbes € que a maxima amplitude V do envelope
(Figura 3) esta relacionada a velocidade de paredes de dominios.”” Aumentando a
distancia entre os sitios de pinning, essa amplitude maxima aumenta.” Ranjan, Jiles
e Rastogi® observaram que ao aumentar o tamanho de grdo essa maxima
amplitude aumenta, confirmando essa hipétese.”

Os envelopes sdo bastante diferentes para as chapas 1 e 3 (Figura 3) pois estas
contém grande numero de interfaces provocando “pinning”, alta densidade de
discordancias também provocando “pinning” e ainda carbono em solucdo solida
gerando tensdes elasticas que também geram “pinning”. Além disso, as pequenas
dimensbes das lentes de martensita favorecem rotacdo de dominios. Tudo isso
também resulta em curvas de histerese com maior area e maior campo COercivo
(Figura 4).

4 CONCLUSOES

Para os casos estudados (acos 5 e 10% Ni que sofreram cementacdo e témpera),
foram observadas relacbes entre o ruido Barkhausen (RMB) e a microestrutura.
Constatou-se que o envelope do sinal Barkhausen é diferente para as amostras
cementadas e temperadas.
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E possivel estabelecer correlaces entre sinal RMB — histerese — microestrutura,
permitindo assim obter informac¢des microestruturais a partir de resultados RMB.
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