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Resumo

O Aco Inoxidavel Duplex (AID) possui duas fases com propriedades magnéticas
distintas, ferrita e austenita. Quando submetido a elevadas temperaturas, o AID
pode apresentar em sua estrutura a fase intermetdlica sigma que degrada suas
propriedades e limitam a sua utilizacdo. Este trabalho tem como objetivo utilizar a
técnica de Ruido Magnético Barkhausen (RMB), para caracterizar amostras de AID
SAF2205 com precipitados de fase sigma. Foram realizadas analises
metalograficas, deteccdo do teor de ferrita através do ferritoscépio e difracdo de
raios-x para validacdo dos resultados. Pode-se verificar que o ensaio de RMB é
adequado para avaliar teores elevados de fase sigma neste aco.

Palavras-chave: Aco Inoxidavel Duplex; Fase sigma; Ruido Magnético Barkhausen.

STUDY OF PRECIPITATION SIGMA PHASE IN A DUPLEX STAINLESS STEEL
UNS S31803 (SAF 2205) NON DESTRUCTIVE METHOD FOR MAGNETIC NOISE
BARKHAUSEN

Abstract

The Duplex Stainless Steel (DSS) has two phases with distinct magnetic properties,
ferrite and austenite. When subjected to high temperatures, the DSS may have in its
structure a sigma intermetallic phase which degrades its properties and limit their
use. This paper aims to use the technigue Magnetic Barkhausen Noise (MBN), to
characterize samples with DSS SAF2205 precipitated sigma phase. Metallographic
analysis, detection of ferrite content and ferritoscope by x-ray diffraction for validation
of the results were performed. One can check that the MBN test is suitable for
evaluating large amounts of sigma phase in this steel.
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1 INTRODUCAO

Com o desenvolvimento das industrias offshore, quimicas e petroquimicas surgiu a
necessidade de materiais que suportassem uma elevada solicitagdo mecanica e alta
resisténcia a corrosdo, neste contexto 0s acos inoxidaveis duplex tem sido
utilizados.

Os acos inoxidaveis duplex sdo constituidos de uma estrutura mista de ferrita e
austenita. A quantidade exata de cada fase € uma funcdo da composicdo e
tratamento térmico, a maioria das ligas contém quantidades iguais de cada fase
devido ao equilibrio de elementos que estabilizam a austenita (C, N, Ni, Cu e Mn) e
ferrita (Cr, Mo e Si) [1].

De acordo com Pohl et al. [2] na faixa de temperatura de 650-950°C podem surgir
precipitados intermetalicos nos acos inoxidaveis duplex devido a quantidade e
distribuicdo dos elementos de liga na fase ferritica e austenitica. Precipitados de
nitretos, fase sigma (o) e fase chi (x) influenciam as propriedades mecanicas assim
como as propriedades corrosivas, causando fragilizacdo no aco e levando a uma
rapida reducéo da tenacidade.

A estrutura dos acos inoxidaveis duplex possui duas fases com propriedades
magnéticas distintas. O material em seu estado solubilizado apresenta
caracteristicas ferromagnéticas, a mesma apresentada pela fase ferritica, enquanto
gue a fase austenitica apresenta um comportamento paramagnético, Loureiro [3].
Quando materiais ferromagnéticos sdo submetidos a campos magnéticos variaveis,
a variacdo da inducdo ocorre de forma descontinua em decorréncia da
movimentagdo das paredes dos dominios magnéticos. Esses saltos discretos da
inducdo produzem pulsos magnéticos conhecidos como Ruido Magnético de
Barkhausen (RMB). O RMB ¢é sensivel a alteragbes microestruturais, tensbes e
deformac0es plasticas [4].

O trabalho tem como objetivo avaliar a utlizagdo da técnica de (RMB) como
ferramenta de inspecdo ndo destrutiva na caracterizacdo de aco inoxidavel duplex
com precipitados de fase sigma. Para induzir a precipitacdo da fase deletéria sigma
foram realizados tratamentos de envelhecimento isotérmico trabalhando com
temperaturas de 750°C e 850°C em diferentes tempos. As amostras envelhecidas
foram entdo analisadas pelo método de RMB. As variacfes resultantes no ruido
foram entdo comparadas com outras técnicas (analise metalografica, difracdo de
raios-X, e medicdo do teor de ferrita) para obtencdo de informa¢cBes quanto a
microestrutura resultante.

2 MATERIAIS E METODOS

O material em estudo foi o Agco Inoxidavel Duplex UNS S31803 (SAF 2205) na
condicdo inicial de chapa laminada a quente de 4 mm de espessura com
composicdo quimica descrita na Tabela 1.

Tabela 1. Composi¢cdo Quimica de amostras do ago em estudo
C Cr Mn Mo Ni Si S P N> O,

0,0155 22,753 11,8357 3,0147 5,4682 0,3238 ! 256 1610~ 35
ppm__ppm __ppm __ppm

Fonte: Aperam Inox América do Sul

* Contribuicdo 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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Da chapa foram obtidas 22 amostras de 71 mm x 34 mm de area que foram unidas
duas a duas por pontos de solda em dois estremos totalizando assim 11 amostras.

/
34mm

Figura 1. Configuracdo da amostra em estudo. Nos extremos a e b ocorreu a solda.

ISmm

Dez amostras foram submetidas ao tratamento térmico de envelhecimento
isotérmico com o objetivo de induzir a precipitacdo de fase sigma em duas séries de
temperaturas, 750°C e 850°C, em diferentes tempos como descritos na Tabela 2.

Tabela 2. Condi¢gBes das amostras no tratamento térmico
Amostra Tempo (min) Temperatura (°C)

751 1 750
753 3 750
755 5 750
7510 10 750
7520 20 750
851 1 850
853 3 850
855 5 850
8510 10 850
8520 20 850

Para as duas séries de tratamento térmico utilizou-se forno Mufla. Foi designado
como amostra 0, aquela que néo foi submetida ao tratamento térmico. Nas amostras
751, 7510, 7520, 851, 8510, 8520 foram inseridos termopares a fim controlar a
variacdo da temperatura durante o tratamento térmico. O termopar foi ligado ao
aparelho Spider 8, que possui portas de entrada para os dados vindos do termopar,
enviando-os ao programa Catman 4.5, que capta e armazena os dados recebidos da
temperatura com o tempo decorrido. Primeiramente o forno foi aquecido a 750°C,
onde foram inseridas as amostras 751, 753, 755, 7510 e 7520. As amostras foram
retiradas cada uma delas conforme seus respectivos tempos de tratamento térmico.
O mesmo procedimento foi realizado nas amostras submetidas a temperatura de
850°C.

Figura 2. Amostra com termopar.

* 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
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Ao final do tratamento térmico as amostras foram submetidas ao resfriamento rapido
em agua. Os pontos de solda que permitiam a unido das amostras foram removidos
ocorrendo a separacdo da mesma, sendo reservada uma para a analise do RMB,
medicao do teor de ferrita e difracdo de raios-X e outra destinada para a preparacao
metalografica.

Para a amostra sem tratamento térmico foi realizado o ataque quimico com Behara
II, constituido de 1000 ml de agua destilada, 200 ml de acido cloridrico (HCI) e, a
cada 100 ml desta solucao estoque, adicionou-se 0,3 g de metabissulfito de potassio
(K2S20s) a fim de caracterizar o material como recebido. Apos o tratamento térmico
do material realizou-se o ataque eletrolitico seletivo, que revela a fase sigma (rica
em cromo) e deixa as fases austenita e ferrita praticamente ndo atacadas. A solucéo
utilizada foi hidroxido de potassio (KOH) a 10% (100g de KOH e 1L de &gua
destilada).

A técnica de Difracdo de Raios-X (DRX) foi utilizada para caracterizar as fases
presentes nas diferentes amostras em estudo, o equipamento utilizado foi o
Difratdmetro Shimadzu XRD-6.000. As amostras foram analisadas sem preparagao
metalografica numa varredura de 20° a 160°. Essa identificacdo foi realizada
utilizando-se padrdes difratométricos para cada fase utilizando-se o software
PowderCell 2.4. Foram realizadas sobreposi¢cdes dos picos obtidos pela difracdo de
raios x com o padrdo do software identificando assim os indices de Miller dos planos
atdbmicos de difracéo.

Atraveés do ferritoscépio Fischer, foi possivel medir a fracdo volumétrica de ferrita nas
amostras envelhecidas.

Para a analise do Ruido Magnético Barkhausen (RMB) foi utilizado o equipamento
Barktech, totalmente desenvolvido pelo Laboratério de Dinamica e Instrumentacao —
LADIN, da Universidade de S&o Paulo. O equipamento é composto de: um sensor
(sonda), um computador de controle com software instalado (desenvolvido a partir
da plataforma LabVIEW) e um conjunto excitador e condicionador de sinal.

Figura 3. Detalhe da sonda posicionada sobre uma das amostras em estudo.

Procurou-se avaliar caracteristicas microestruturais do ag¢o inoxidavel com a
variacdo da quantidade de ferrita em cada amostra. As técnicas auxiliares descritas
anteriormente foram utilizadas para buscar variacdes das fases.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
Apos o ataque quimico Behara I, na amostra sem tratamento térmico, observa-se a

micrografia na figura 4 onde a fase ferrita se apresenta com tonalidade mais escura
devido a acao do reagente, ja a austenita aparece com colora¢do mais clara.

* 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
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Figura 4. Micrografia da amostra ndo tratada termicamente. Ataque quimico Behara Il, aumento
1.000x.

E possivel observar ilhas de austenita no interior da matriz ferritica. Na Tabela 3
segue o resultado apos a quantificacao.

Tabela 3. Quantificacdo da amostra sem tratamento térmico
Fracdo de ferrita (%) Fracdo de austenita (%)
48,6 51,4

Nas Figuras 5 e 6 observam-se as micrografias apos ataque eletrolitico seletivo das
amostras tratadas a 750°C e 850°C respectivamente. Com este ataque foi revelada
a fase sigma, que é rica em cromo. As micrografias indicam que a fase sigma
aparece com coloracdo marrom permitindo assim medir a fracdo volumétrica de
sigma. Segundo Michalska et al. [5], a fase intermetalica ¢ € encontrada nas
fronteiras dos gréaos ferrita-austenita e no interior dos gréos ferriticos.

(d)
Figura 5. Micrografias das amostras 751(a), 753 (b), 755 (c), 7510 (d), 7520 (e) envelhecidas a 750°C

apo6s ataque eletrolitico. Aumento 1.000x.

* 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
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Figura 6. Micrografias das amostras 851(a), 853 (b), 855 (c), 8510 (d), 8520 (e) envelhecidas a 850°C
apos ataque eletrolitico. Aumento 1000x.

Na Tabela 4 pode ser visto os resultados de quantificacdo de fase sigma apos
ataque eletrolitico nas duas séries de amostras em estudo. Na Figura 7 € possivel
evidenciar que o teor de sigma aumenta com o0 tempo nas duas séries de
temperaturas. Segundo Romana [6], este agco quando exposto a temperaturas de
700°C a 900°C por um longo periodo de tempo apresenta maiores teores de fase
sigma. Portanto se o material permanecesse exposto por mais tempo ao tratamento
de envelhecimento, apresentaria volumes ainda maiores de sigma em sua estrutura.
Maiores teores de fase sigma sao encontrados nas amostras expostas a
temperatura de 850°C. Trabalho anterior de Magnabosco [7] mostra que a maior
cinética de formacao da fase sigma ocorre a 850°C.

Tabela 4. Percentuais de fase sigma
Amostra % sigma  Amostra % sigma

751 3,5 851 53
753 59 853 7,1
755 6,5 855 9,2
7510 9,2 8510 12,6
7520 11,9 8520 14,3

* 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
2014, Sao Paulo, SP, Brasil.
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Figura 7. Evolugdo do percentual de fase sigma com o tempo de envelhecimento.
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Na Tabela 5 pode ser visto a fracdo de ferrita nas amostras apés analise com o
ferritoscopio. Na figura 8 observa-se que a fragdo volumétrica de ferrita decresce
progressivamente com o tempo e a temperatura do tratamento térmico. De acordo
com Loureiro [3], o aumento do percentual de fase sigma acarreta uma diminuicao
do comportamento ferromagnético do aco duplex, devido a diminuicdo do percentual
de ferrita na microestrutura do material. O valor de ferrita medido no ferritoscépio na
amostra sem tratamento térmico (38,17%) é inferior ao medido por metalografia
(48,60%). Para validar o resultado considera-se que o valor de ferrita é de 48,60,
valor encontrado via metalografia, pois o ferritoscopio € uma técnica indireta
podendo ocorrer variagdes do campo magnético.

Tabela 5. Fracdo volumétrica de ferrita nas diferentes amostras

Amostra % ferrita  Amostra % ferrita
0 38,57 - -
751 31,24 851 23,99
753 31,48 853 22,56
755 30,52 855 20,76
7510 29,16 8510 17,12
7520 28,09 8520 13,38
A 750°C = 850°C
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Figura 8. Fracdes volumétricas de ferrita apds envelhecimento a 750°C e 850°C.

A Figura 9 representa os resultados da quantificagcdo das fases ferrita, sigma e

austenita nas diferentes amostras usando o software PowderCell.

* Contribuicdo 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

2014, Sao Paulo, SP, Brasil.

776



e - e o - ISSN 1516-392X
~2CONZressog
(}‘ﬁm‘x:.ﬁ da (1bmw I

2 TS DGM o Jee

W Ferrita ® Austenita A Sigma W Ferrita ® Austenita A Sigma

70 A . ° . ° °

70 - °
60 -
50 -
40 -
30 -
200 m O u

| |
10 {, A A

50 -
40 1m g

30 A [ |
20 ~
10 -

Fracdo volumétrica das fases
[
[
Fracdo volumétrica das fases
>
>

o
=
N
o

o

[E=Y

o

N

o

Tempo (min) Tempo (min)

(a) (b)
Figura 9. Dados obtidos apds quantificagdo de fases por difracdo de raios-x para (a) amostras
tratadas a 750°C e (b) amostras tratadas a 850°C.

Ha reducéo de ferrita com o tempo e aumento da austenita e sigma nas duas séries
de temperaturas. Segundo Tavares et al. [8] o teor de fase sigma aumenta com o
tempo de exposicdo a uma determinada temperatura. Na Figura 9 também pode ser
visto que a fracdo volumétrica de ferrita a 850°C € baixa, pois precipitou mais fase
sigma se comparada com as amostras tratadas a 750°C. O teor de austenita nas
amostras esta elevado e o teor de sigma foi subestimado ao comparar com a
quantificacdo realizada por metalografia. O software utilizado para quantificar as
fases ndo seria 0 método mais indicado, pois hd uma tendéncia maior de erro o que
explicaria esta diferenca, portanto a metalografia € o método mais indicado.

A Figura 10 relaciona o teor de ferrita para os diferentes métodos de quantificacado:
DRX, ferritoscépio e por metalografia sendo este ultimo encontrado pela diferenca
entre o teor de ferrita do material como recebido e a fracdo de sigma precipitada. O
DRX e a metalografia sdo métodos diretos de andlises, ja o ferritoscopio é um
método indireto.

A Metalografia @ DRX M Ferritoscépio A Metalografia @ DRX M Ferritoscépio
50 ~ 50 -
45 - A
o A A O 454,
S 40 - [ ] ® A o 40 - A
B 35 - ° 4 2 .
N~ ® © 35 - A A
© 30 e 8 S 30
2 25 § 25 1 m
o 20 - S 20 14 ¥ a o
3 ° 127 y =
= 10 - < 10 - °
> 5 5 -
0 T T O T T T T
0 10 20 0 5 10 15 20
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Figura 10. Quantificacdo de ferrita por metalografia, DRX e ferritoscépio nas temperaturas de (a)
750°C e (b) 850°C.

* Contribuicdo 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
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Em (a) a quantificagdo de ferrita por DRX se aproxima da quantificacdo por
metalografia; ja o teor de ferrita obtido por meio do ferritoscopio, por sem um método
indireto, ficou com baixos teores de ferrita; igualmente observado na literatura, pois
conforme Tavares et al. [8] o valor de ferrita medido no ferritoscopio é inferior ao
medido por metalografia. Na figura (b) a quantificacdo via metalografia estd muito
distante dos demais métodos de analise, esperava-se que ela estivesse proxima a
guantificacdo feita no DRX por serem dois métodos de analise direta.

Pode ser visto na Figura 11 o envelope de ruido para as amostras 0, 7520 e 8520.

Env 0
Env 7520
Env 8520

0.0194325s I
RME ¢y (V) - |
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0.0 I 11 I ) 1 ) ] Tempo {5)
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Figura 11. Envelope do RMB para as amostras 0, 7520 e 8520, com frequéncia de 10 Hz.

Ha uma queda significativa na amplitude do ruido ao comparar a amostra 0 (sem
tratamento térmico) com as amostras 7520 e 8520 tratadas termicamente. A amostra
8520 por ter precipitado mais fase sigma, apresentou uma baixa voltagem, quase
nula se comparada com a amostra sem tratamento térmico. ISto ocorreu porque a
ferrita (ferromagnética) foi consumida ao precipitar a fase sigma (paramagnética)
permitindo assim a queda no RMB. A amplitude méxima foi detectada na amostra O,
sem tratamento térmico, pois apresenta teor elevado de ferrita, que é magnética,
como era de se esperar. Segundo Normando et al. [9], a técnica de RMB é sensivel
a alteracdes em AID quando h&a formacdo de fase sigma devido ao tratamento
térmico.

Na Figura 12 observa-se o envelope de RMB para as amostras tratadas a 750°C por
1, 3, 5 e 10 minutos. De acordo com os resultados obtidos via metalografia
guantitativa esperava-se uma queda no sinal magnético com o aumento do tempo
de exposicdo da amostra no forno. O envelope de RMB néo apresentou relacdo com
aumento do tempo de tratamento térmico e reducdo da amplitude do ruido.

* Contribuicdo 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
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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Figura 12. Envelope de RMB para amostras a 750°C em tempos de 1, 3, 5 e 10 minutos.

Na Figura 13, para a série de amostras tratadas a 850°C por 1, 3, 5 e 10 minutos
também era esperada uma queda do sinal magnético com o aumento do tempo de
exposicao no forno. Analisando o envelope 8510 deveria ter uma menor amplitude,
o0 que ndo foi verificado. O mesmo ocorreu para a amostra 851, como ela
permaneceu menos tempo no forno, a amplitude deveria ter sido maxima o que nao
foi verificado.
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Figura 13. Envelope de RMB para amostras a 850°C em tempos de 1, 3, 5 e 10 minutos.

0,01 0,02

4 CONCLUSAO

Com o tratamento térmico de envelhecimento foi possivel obter diferentes teores de
fase sigma no material.

A utilizacdo da metalografia quantitativa, difracdo de raios-x e ferritoscopio para as
amostras em estudo serviram como base de comparacdo no ensaio de RMB. A
medida por metalografia deveria ter apresentado valor proximo ao DRX, por serem
dois métodos de analise direta. A auséncia de fase sigma em algumas amostras
apos a quantificacdo por raios-x pode ser devido a interpretagdo do programa
PowderCell, pois ele tem dificuldade de detectar fragbes volumétricas inferiores
a 3%.

* Contribuicdo 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
2014, Séo Paulo, SP, Brasil.
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A reducédo da amplitude do ruido Barkhausen ficou evidente nas amostras expostas
a temperaturas de 750°C e 850°C com tempos de 20 minutos de tratamento térmico,
pois foi constatado através das andlises complementares através de DRX,
metalografia e ferritoscépio que ha queda no teor de ferrita. Este comportamento &
explicado pela reducédo da fase ferromagnética e a presenca da fase sigma, fase
intermetalica, com comportamento paramagnético.

Para tempos de 1, 3, 5 e 10 minutos (has duas temperaturas) nao foi possivel
correlacionar o sinal do RMB com o teor de ferrita existente nas amostras. Houve
precipitagdo de sigma e o teor de ferrita cai progressivamente com o aumento do
tempo de tratamento térmico porém o sinal do envelope do ruido ndo apresentou
esta relagéo.

Portanto conclui-se que a resposta do RMB € sensivel quando ha modificacdes
microestruturais do material para tempos de tratamento térmico de 20 minutos com
fracbes de sigma de 11,9% na amostra 7520 e 14,2% na amostra 8520, sendo
essas fracdes encontradas por meio de metalografia quantitativa.
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