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RESUMO

ESTUDO DA FRAGILIDADE AO REVENIMENTO EM ACOS 9% NI BAIXO C POR
TECNICAS DESTRUTIVAS E NAO DESTRUTIVAS

O aco 9% Ni com baixo carbono é conhecido por sua excelente tenacidade
criogénica e boa resisténcia a -196°C, caracteristica que o torna amplamente utilizado
na industria petroquimica, principalmente no armazenamento e transporte de gas
natural liquefeito (GNL). As propriedades mecéanicas finais desse a¢o sédo ajustadas por
tratamentos térmicos de témpera e revenimento. Como a selecdo incorreta das
condi¢gdes de revenimento pode causar fragilizagcdo do aco 9% Ni, que tem sua
tenacidade criogénica drasticamente diminuida, analisou-se o0s impactos do
resfriamento lento (forno) no revenimento desse material, bem como a viabilidade de se
identificar a fragilidade ao revenimento de forma nao destrutiva através da inspegao por
ruido magnético de Barkhausen (RMB). Para isso, foram preparadas amostras de
material ASTM A333 grau 8, que foram temperadas e, em seguida, revenidas a partir
de diferentes temperaturas (350°C, 400°C, 450°C, 500°C, 565°C, 585°C e 605°C) e
resfriadas rapida (agua) ou lentamente (em forno). As amostras foram submetidas a
inspecao magnética através da técnica de RMB e a raiz quadrada média (RMS) do sinal
de RMB foi calculada. Também foram realizados teste de tenacidade ao impacto Charpy
a -196°C, medicao de dureza, fractografia e andlise da microestrutura através de
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), e avaliagdo da porcentagem de austenita
retida por técnica de magnetizagéo. Os resultados indicaram que as amostras revenidas
a 350°C, 400°C e 450°C apresentaram tenacidade muito baixa nos testes de tenacidade
ao impacto Charpy a baixa temperatura (-196°C) devido a fragilizagdo por revenimento.
As amostras resfriadas lentamente a partir da temperatura de revenimento (565°C,
585°C e 605°C) também apresentaram reducdo de tenacidade em comparacao com
amostras revenidas na mesma temperatura e resfriadas rapidamente em agua. A raiz
quadrada média do sinal de RMB (RMSgrwug) foi maior na amostra somente temperada e
nas amostras revenidas na faixa de fragilizagdo (350°C — 500°C) em relagdo as
amostras que foram revenidas corretamente (565 — 605°C e resfriadas em agua).
Comparando as amostras revenidas na faixa de 565 — 605°C resfriadas lentamente com
aqueles resfriadas em agua, o RMSgrug foi maior no primeiro grupo, exceto para a
temperatura de revenimento a 605°C. O RMSgrus n&o pdde ser relacionado a dureza do
aco 9% Ni.

Palavras-chave: Fragilizagdo ao revenimento; Agos criogénicos; A¢co 9% Ni;
Ruido Magnético de Barkhausen.



ABSTRACT

STUDY OF TEMPER EMBRITTLEMENT OF 9%NI LOW CARBON STEEL BY
DESTRUCTIVE AND NONDESTRUCTIVE INSPECTION

9% Ni low carbon steel is known for its excellent cryogenic toughness and good
resistance at -196°C, which makes it widely used in oil and gas industry, particularly in
the storage and transportation of liquefied natural gas (LNG).The final mechanical
properties of this steel are adjusted by quenching and tempering heat treatments. As the
incorrect selection of tempering conditions can cause embrittlement of 9% Ni steel, which
has its cryogenic toughness drastically reduced, the impacts of slow cooling (furnace) in
tempering of this material were analyzed, as well as the feasibility of identifying temper
embrittlement non-destructively through magnetic Barkhausen noise (MBN) inspection.
For this, samples of ASTM A333 grade 8 material were prepared, which were quenched
and then tempered from different temperatures (350°C, 400°C, 450°C, 500°C, 565°C,
585° C and 605°C) and quickly cooled (water) or slowly (in furnace). These specimens
were submitted to magnetic inspection using the MBN technique and the root mean
square (RMS) of the MBN signal was calculated. Charpy impact test at -196°C, hardness
measurement, fractography and microstructure analysis through Scanning Electron
Microscopy (SEM), and evaluation of the percentage of austenite retained by
magnetization technique were also performed. The samples tempered at 350°C, 400°C
and 450°C showed very low toughness in the Charpy impact tests at low temperature (-
196°C) due to temper embrittlement. Samples cooled slowly from the tempering
temperature (565°C, 585°C and 605°C) also showed reduced toughness compared to
samples tempered at the same temperature and rapidly cooled in water. The brittle
fracture was characterized by intergranular cracks and cleavage.The root mean square
of the MBN signal (RMSwugsn) was higher in specimens as quenched and in specimens
tempered in the temper embrittlement range (350°C-500°C) than in specimens which
were correctly tempered (565°C-605°C and water cooled).Comparing specimens
tempered at 565 - 605°C range and slowly cooled with those which were water cooled,
the RMSwmen was higher in the former group, except for the tempering temperature at
605°C. RMSwugen could not be related to the hardness of 9% Ni steel.

Keywords: Temper embrittlement; Cryogenic steel; 9%Ni steel; Magnetic
Barkhausen Noise.
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Introducgao

Em unidades de processamento do tipo FLNG (Floating Liquefied Natural Gas),
0 gas natural é tratado e resfriado a cerca de -162°C, reduzindo o seu volume em 600
vezes, o que facilita o seu escoamento. Assim, o desenvolvimento de materiais que
suportem condi¢des criogénicas de armazenamento e transporte de forma segura e
menos dispendiosa possivel é de extrema importancia para a industria de producao do
gas natural liquefeito (GNL) [1].

A maioria dos materiais sofre a chamada “transicao ductil-fragil”’, e, assim,
apresentam dificuldade para manter em temperaturas muito inferiores a 0°C as mesmas
propriedades mecanicas que possuem em temperatura ambiente. No entanto, esse tipo
de fendmeno néo é observado em materiais metalicos com estrutura cubica de face
centrada (CFC), como os agos austeniticos, as ligas de aluminio e de niquel, os agos
inoxidaveis austeniticos e as ligas Invar [2].

Os agos 9% Ni baixo C foram desenvolvidos pela International Nickel Company
em 1942 e reconhecidos pela American Society of Mechanical Engineers (ASME) para
aplicagdes criogénicas desde 1952. A presencga de Ni como elemento estabilizador da
austenita faz com que esse material, apés ser submetido a tratamentos térmicos,
possua excelente tenacidade e elevada resisténcia a -192°C. Dessa forma, 0 ago 9% Ni
€ amplamente utilizado em tanques e dutos de gases liquefeitos, como Oz, N> e 0 GNL
[1,2,3,4,5]

As especificagdbes ASTM A353/A353M, ASTM A553/A553M e ASTM
A333/A333M recomendam o revenimento do aco 9% Ni na faixa de 565-605°C apods
témpera ou dupla normalizacio. Esses tratamentos produzem uma microestrutura de
ferrita e carbonetos de ferro (martensita revenida) com austenita retida. Essa
combinagao microestrutural é responsavel pela elevada tenacidade ao impacto Charpy
a-196°C [1, 6, 7, 8]. Note-se que nao se trata de um ago austenitico, de estrutura CFC,
mas sim um ago temperado e revenido com temperatura de transigao ductil fragil inferior
a-196°C.

No entanto, alguns cuidados devem ser levados em consideragéo no processo
de fabricacdo dessa classe de agos, uma vez que, embora um dos objetivos do
revenimento seja aumentar a tenacidade, a selegdo incorreta da temperatura pode
diminui-la drasticamente a baixas temperaturas. Esse fendmeno, conhecido como

“fragilizacdo ao revenimento”, ocorre quando o ago 9% Ni é revenido na faixa de 370-
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540°C. Acredita-se que a fragilizagdo nos acos 9% Ni também pode ocorrer caso eles
sejam submetidos a essa faixa de temperatura por periodos prolongados [1, 3, 5, 9].

Algumas pesquisas ja foram publicadas estudando a técnica do ruido magnético
de Barkhausen (RMB) como uma ferramenta para deteccdo da fragilizacdo ao
revenimento em determinados tipos de acos. O RMB foi descoberto pelo professor
alemao Heinrich Barkhausen em 1919 e consiste em um fendbmeno de mudangas
descontinuas na densidade de fluxo (B) dentro de um material ferromagnético quando
submetido a um campo magnético variavel. O RMB ¢é sensivel a mudancas
microestruturais, tensdes e deformacgdes plasticas e, como consequéncia, pode ser
utilizado como ensaio ndo destrutivo (END) no monitoramento de alteragbes
microestruturais devido a processos termomecanicos, controle de qualidade de
tratamentos superficiais, acompanhamento de processo de envelhecimento, de fadiga,
entre outras aplicagdes [10].

Tavares et al. estudaram o ago inoxidavel supermartensitico ligado ao titanio e
concluiram que a fragilizagdo ao revenimento desse material pode ser detectada pelo
aumento do RMB se a fragdo de volume de austenita for extremamente baixa [11].

Kameda estudou a utilizagdo do RMB na detecgdo de fragilizagcdo ao
revenimento do aco SAE 4340. Na sua pesquisa, foi observado que o pico do RMB
aumentou na faixa de fragilizagdo e atingiu um valor maximo coincidente com a
tenacidade minima na temperatura de revenimento a 380°C [12].

A presente pesquisa tem como objetivo verificar a possibilidade de identificar de
forma nao destrutiva as condigdes de tratamento térmico nas quais ocorre a fragilizagao
ao revenimento no aco 9%Ni, através do RMB. Além disso, busca-se analisar
comparativamente os resultados da analise por RMB em fungcdo das variagdes
microestruturais e nas propriedades mecanicas provenientes do revenimento a
diferentes temperaturas e condi¢des de resfriamento.

O projeto foi realizado com amostras de agco em 9% de niquel e baixo carbono,
obtidas a partir de um tubo sem costura. Corpos-de-prova foram temperados a partir de
800°C e, posteriormente, revenidos na faixa de fragilizagao (350°C a 500°C) e na faixa
recomendada por norma (565°C a 605°C). Parte das amostras revenidas a 565°C,
585°C e 605°C foi resfriada no forno para verificar o impacto do resfriamento lento nas
propriedades mecénicas do aco 9% Ni. Foi realizada inspe¢cao magnética através da
técnica de RMB e calculada a raiz quadrada média (RMS) do sinal de RMB. As amostras
também foram submetidas a teste de tenacidade ao impacto Charpy a -196°C, medigao

de dureza Vickers, fractografia e analise da microestrutura através de Microscopia
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Eletrénica de Varredura (MEV), além da quantificagao de austenita retida por técnica de
magnetizagao.

Com o aumento da demanda mundial por GNL como fonte de energia de baixa
emissao de residuos poluentes, os estudos sobre os agos com 9% de niquel se tornam
ainda mais relevantes, a fim de garantir melhores propriedades mecanicas, maior
confiabilidade, seguranca operacional e menor custo no transporte e armazenamento
desse promissor combustivel. Além disso, mapear de forma rapida e confiavel
mudancgas microestruturais em agos que sofreram tratamentos térmicos é uma tarefa
desafiadora, de forma que o emprego do RMB, pela sua simplicidade, eficiéncia e custo
baixo, torna-se uma alternativa tecnolégica com grande potencial de crescimento para
avaliagdo nao destrutiva de materiais ferromagnéticos em centros de pesquisas e na

industria. Assim, justifica-se a importancia do presente projeto de pesquisa.
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1- Revisao bibliografica

1.1 - Gas Natural

Nas Uultimas décadas, o GNL deixou de ser um combustivel caro e
comercializado regionalmente, tornando-se uma fonte de energia comercializada
globalmente e competitiva frente a outros combustiveis fésseis, como o dleo
combustivel e o 6leo diesel. Em todo o mundo cresce o consumo dessa importante fonte
de energia, que tem como uma de suas vantagens a baixa emissdo de residuos
poluentes [2, 3, 13].

O gas natural é um combustivel fossil encontrado nos reservatérios de petroleo,
em campos terrestres ou maritimos. No caso de campos maritimos, o gas natural é
extraido e separado nas plataformas e pode ser reinjetado no pogo para aumentar a
quantidade de 6leo produzido, ser usado para geracao de energia na plataforma ou
seguir para unidades de processamento (onshore ou offshore), onde é convertido em
matérias primas para diferentes tipos de industria e é tratado para ser comercializado
[13].

Nesse contexto, destaca-se a tecnologia FLNG (floating liquefied natural gas),
que possibilita a producgao, liquefagdo e armazenamento de gas natural de forma
offshore. O gas natural produzido em campos subaquaticos é processado e resfriado a
cerca de -162°C, reduzindo o seu volume em 600 vezes para criar o GNL, tornando o
seu escoamento mais conveniente, inclusive para maiores distancias. O

armazenamento do GNL produzido é feito em tanques criogénicos [1].

1.2 - Ago 9% Ni

Desde que a industria comegou a extracdo do gas natural, foi necessario
desenvolver materiais especiais que pudessem suportar as condigdes das operagdes
de armazenamento e transporte dos fluidos criogénicos. O gas natural é armazenado
no tanque na forma de GNL, que é liquefeito sob condi¢des de pressao atmosférica e

temperatura de -162°C. Portanto, a parede interna do tanque de armazenamento de
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GNL deve ser construida com um material que possua alta resisténcia e, ao mesmo
tempo, resisténcia a fratura adequada em baixa temperatura.

A maioria dos materiais apresenta dificuldades para manter as mesmas
propriedades mecanicas relacionadas a tenacidade que possuem a temperatura
ambiente em temperaturas muito inferiores a 0°C, em funcao da “transigcao ductil-fragil”.
Este fendbmeno ocorre, por exemplo, nos acos ferriticos, incluindo os agos de baixa liga.
Ligas com teores mais elevados de niquel aumentam substancialmente a tenacidade
em baixas temperaturas. Em geral, 0 ago 9% Ni recebeu ampla aceitagdo para produtos
naturais liquefeitos, tanque de gas e nitrogénio devido a sua excelente resisténcia a
fratura em condicao criogénica, relativa facilidade de producao e boa soldabilidade [14,
15, 16].

O aco 9% Ni, desenvolvido em 1942 pela International Nickel Company, é
famoso por sua excelente tenacidade criogénica e boa resisténcia a -192°C. Esse aco
foi criado como uma opgao mais rentavel em relagcdo aos materiais utilizados em
aplicagdes criogénicas mais comuns (agos inoxidaveis austeniticos, ligas de niquel e
ligas de aluminio) [4, 17, 18].

O aco 9% Ni foi aplicado pela primeira vez em vasos de contengao de oxigénio
liquido em 1952. Em 1954, o aco 9% Ni foi reconhecido pelo cédigo ASME como
material empregado em aplicagdes criogénicas até -196°C, através de tratamentos
térmicos segundo especificagcbes normativas. Desde entdo, ele tem sido usado
principalmente na construgdo de tanques para armazenamento e transporte de gases
liquefeitos, como oxigénio (-183°C), nitrogénio (-196°C) e gas natural liquefeito (-163°C).
Os acos ao niquel ndo apresentam um comportamento "inoxidavel" e podem oxidar ou
enferrujar em muitos ambientes. Por essa razdo, esses agos ndo sdo adequados para
o armazenamento de gases como o argbnio, onde a contaminagdo pode ser uma
preocupacdo. A maior aplicacdo desse material é para grandes tanques de
armazenamento de campo de GNL e para vasos de contengdo em navios-tanque de
GNL. O 9% Ni é indicado para construcido de vasos de pressao acima de 50.000 m*® e
quando o equipamento estiver sujeito a ciclos de fadiga térmica. Ele tem propriedades
mecanicas satisfatorias, inclusive nas juntas soldadas, para aplicagdes em tanques de
GNL. A adigdo do niquel como elemento de liga ao aco e seu posterior tratamento
térmico sdo a fonte primaria para a alta resisténcia e excelente tenacidade a fratura
deste acgo [16, 18, 19, 20].

No ago carbono e na maioria dos agos de baixa liga, a medida que a temperatura

cai abaixo da temperatura ambiente (75°F, ou 23,9°C), a resisténcia e dureza
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aumentam, a ductilidade a tracdo geralmente diminui e os valores de tenacidade ao
impacto diminuem drasticamente, conforme ilustrado na Figura 1 para um aco de niquel-

cromo-molibdénio [21].

100 40

50 20

Tensdo, 1000 psi

/ Alongamento

-400 -300 -200 -100 0 100

Alongamento & Red. Area, %,
Tenacidade Impacto Charpy, ft-lb

Temperatura, °F

Figura 1 - Efeito da temperatura em propriedades mecanicas de um ago AISI 4340 temperado
em 6leo e revenido.
Fonte: adaptado de [21]

O niquel é um elemento de liga que pode minimizar essa perda na tenacidade
ao impacto por entalhe. Conforme ilustrado na Figura 2, observa-se que o teor de niquel
também tem influéncia na curva de transigéo ductil-fragil. No caso do ago 9% Ni, néo é
possivel observar essa transigdo, que ocorre no caso dos agos baixo carbono com 0%,
2,5% e 3,5% de Ni [21]. O niquel ndo é um elemento formador de carboneto ou nitreto
e permanece em solugdo solida substitutiva na rede, o que melhora, ao mesmo tempo,

a temperabilidade e a tenacidade ao entalhe em baixas temperaturas [5, 22].



19

60

[} N\
9%
| g
£ 40 g
s ) s .
- A
S <
'S O 20
©
=
g
0 g
~-300 -200 -100 0 100

Temperatura, °F

Figura 2 - Efeito do teor de niquel na tenacidade ao impacto em um ago de baixo C
normalizado e revenido.
Fonte: adaptado de [21]

A capacidade do niquel de melhorar as propriedades dos agos de baixo carbono
a baixas temperaturas € associada essencialmente aos seguintes efeitos: diminuigao do
tamanho do gréao da ferrita, distribuicdo de carboneto e retengéo de austenita. Como a
ferrita é a fase predominante no ago com baixo teor de carbono, seu tamanho de grédo
tem um efeito importante na tenacidade ao entalhe do ago e o niquel exerce um efeito
de refino no tamanho do grdo da ferrita. Por seu efeito de temperabilidade, o niquel
suprime a ferrita proeutetdide e favorece as estruturas bainiticas e martensiticas de
maior tenacidade ao entalhe. Em niveis mais altos de niquel, a faixa de temperatura de
transformacdo martensitica é reduzida e uma consideravel quantidade de austenita
retida pode estar presente, contribuindo, assim, para 0 aumento da tenacidade ao
entalhe. De forma geral, é reconhecido que a austenita retida desempenha um papel
fundamental na tenacidade do ago 9 Ni a baixas temperaturas [4, 17, 20].

Os efeitos do niquel como elemento de liga em agos com baixo teor de carbono
sdo mais facilmente compreendidos pelo exame do diagrama de equilibrio binario Fe-
Ni. Figura 3 mostra a parte relevante do diagrama, a partir da qual é evidente que as
adi¢oes de niquel ao ferro diminuem progressivamente a temperatura de transformacao
do ferro gama (austenita) em alfa (ferrita) até que ela seja completamente suprimida
[17].

Isso faz com que, utilizando um apropriado tratamento térmico, se possa ter uma
microestrutura livre de ferrita, fase indesejavel por sofrer transicdo ductil-fragil, o que

representaria um obstaculo para seu uso para aplicagdes criogénicas [18].
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A temperatura Az (temperatura critica final para os agos hipoeutetoides, na qual
a ferrita livre € completamente transformada em austenita durante o aquecimento) se
amplia para uma faixa de temperaturas conforme o niquel é aumentado, de modo que,
acima de 7% de Ni, as ligas ndo se tornam completamente ferriticas em qualquer
temperatura [17].

A presenca de 0,10 - 0,15% de carbono altera as relagcbes de fase,
principalmente pela formacao de carbonetos nos dominios de temperatura-composi¢ao
onde a ferrita é uma fase componente. E importante perceber que as transformacdes
de fase tornam-se extremamente lentas em temperaturas mais baixas e, portanto, as

condigbes de equilibrio normalmente n&o sao atingidas [17].
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Figura 3 - Diagrama de equilibrio ferro-niquel.
Fonte: adaptado de [17]

Um método mais especifico para descrever o comportamento da série de acos

ao niquel é por meio de diagramas de transformacgdo isotérmica (IT, /sothermal
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transformation, também conhecidos como diagramas TTT (fime-temperature
transformation) ou resfriamento continuo (CCT, continuous cooling transformation). O
diagrama CCT para o0 ago 9% Ni € mostrado na Error! Reference source not found.
[17].

O aco 9% Ni é basicamente um ago martensitico para um material temperado e
revenido até espessuras muito altas como 100 mm (4"), conforme demonstrado no
diagrama de resfriamento continuo (Figura 4). No entanto, a martensita nao apresenta
um comportamento tipico fragil, mas, sim, resistente e tenaz. Para conseguir isso, é
necessario ter uma quantidade limitada de carbono e nitrogénio - elementos de
endurecimento - a fim de evitar fragilidade, sendo que, ao mesmo tempo, deve-se

manter o suficiente para obter as propriedades caracteristicas dessa liga [23].
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Figura 4 - Diagrama CCT de um aco 9% Ni.
Fonte: adaptado de [23]

A fragilidade em temperatura criogénica também esta frequentemente associada
a presencga residual de elementos como o fésforo e o enxofre, que devem estar
presentes no ago em teores abaixo de 50 e 10 ppm, respectivamente [23].

O efeito do controle dos elementos de liga na tenacidade a temperaturas

criogénicas pode ser observado na Figura 5 [24].
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Figura 5 - Influéncia do controle dos elementos de liga na tenacidade e limite de escoamento.
Fonte: adaptado de [24]

Os tratamentos térmicos no ago 9% Ni sdo requeridos em fungédo da obtengao
de melhores comportamentos em baixas temperaturas. Para essa avaliagado é exigido o
teste de impacto a fim de verificar a tenacidade dos materiais submetidos a
temperaturas criogénicas. Para fins comparativos, o grafico da Error! Reference
source not found. mostra as curvas obtidas no teste de impacto para o niquel, ago-liga

niquel e aco de baixo carbono [24].

250
Niquel
e
—
~ 200 T~
>
o
-
@©
=
(@)
8] 150
o
'_ ~~
o o
(1]
23
— Aco-liga 3%
§" 100 Ni
£ P
<
.8
o
1.
o 50
[ =
w

/ Aco baixo C
normalizado

>

-250 -200 -150 -100 -50 0 +50
Temperatura (°C)

Figura 6 - Curva de transi¢do (Energia absorvida x Temperatura) em fungéo do aumento do
percentual de niquel.
Fonte: adaptado de [24]

Pode-se observar que os agos-liga contendo niquel exibem a transi¢ao ductil-
fragil, mas a faixa de transi¢cdo é tanto mais baixa quanto maior for a quantidade de

niquel presente. Além disso, a adicdo de niquel aos acgos liga pode trazer diversos
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efeitos em aplicagbes criogénicas [24].

Muitas pesquisas foram realizadas para melhorar a resisténcia e a tenacidade
no ago Ni através da melhoria do processo de fabricacdo. Gragas a tecnologia que
permite que as impurezas S e P sejam mantidas para o minimo, Al é adicionado para
refinar o tamanho do grao, e Mo e Mn sao adicionados para melhorar a resisténcia e
tenacidade do aco Ni em baixa temperaturas [5].

Para fabricacao destes acos se usam diferentes normas ASTM, que dependem
do processo de fabricagdo, da composi¢gao quimica, da forma (chapa ou tubo) e das
propriedades mecanicas requeridas. A maioria dos vasos criogénicos de ago 9% Ni sdo
construidos de acordo com o Coédigo ASME para Caldeiras e Vasos de Pressao, Secao
VIIl ou com codigos internacionais equivalentes com requisitos semelhantes. A Tabela

1 apresenta alguns exemplos de normas ASTM aplicaveis [6, 16, 21, 24].

Tabela 1 - Normas ASTM de fabricagao dos agos 9%Ni.

ASTM A333 | Tubos de ago com e sem costura para servigos de baixa temperatura

Conex0oes de tubulagdo forjadas de ago carbono e ago ligado para

ASTM A420 ) .
servigos de baixa temperatura
~ . o o/ NIt £ .
ASTM A522 Flanges, c.onexoes g valvulas de aco 8% e 9% Ni forjados ou laminados
para servigos de baixa temperatura
o~ ~ o/ N
ASTM A353 Especificacdo de chapas para vaso de pressdo, de aco 9% Ni

duplamente normalizado e revenido

ASTM A553 | Especificagao de chapas para vaso de pressao, de aco 8% e 9% Ni
Tipo | temperado e revenido

Fonte: adaptado de [24]

Duas especificagdes amplamente utilizadas para placas de ago com 9% de
niquel sdo: ASTM SA-353 / SA-353M (Especificacdo para Placas de Vaso de Presséo,
Liga de Ago, 9% de Niquel, Duplamente Normalizado e Revenido) e ASTM SA-553 /
SA-553M (Especificagdo para placas de vaso de presséo, liga de aco, temperado e
temperado 8 e 9% de niquel). A principal diferenga entre as duas especificacbes € o
tratamento térmico. Os agos SA-353 e SA-553 Tipo 1 tém a mesma composi¢cao quimica
(8,50 a 9,50% de niquel), mas o limite de escoamento do SA-353 & 75 ksi (515 MPa)
em comparag¢ao com 85 ksi (585 MPa) para SA-553. Na pratica, a maioria das placas
para cascos de vasos sao temperadas e revenidas (SA-553), enquanto outros
componentes, como cabecas de tanques, sao duplamente normalizados e revenidos
(SA-353) [7, 8].
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Ja para tubos de ago carbono e ligas de ago sem costura e soldados destinados

ao uso em baixas temperaturas e em outras aplicagdes que requerem tenacidade

entalhe, recomenda-se a especificagdo ASTM A-333 grau 8 [6].

As composig¢des quimicas do ago de 9% Ni para aplicagdes criogénicas estao

listadas nas Tabelas 2 a 4, conforme algumas normas existentes [6, 7, 8].

Tabela 2 - Composigéo quimica de agos 9% Ni, conforme norma ASTM A333.

Composicao quimica, %

Elemento
Grau 8

C, max 0,13

Mg, max 0,90

P, max 0,025

S, max 0,025

Si 0,13-0,32

Ni 8,40-9,60

Fonte: adaptado de [6]

Tabela 3 - Composigao quimica de ago 9% Ni, conforme norma ASTM A353.

Elemento
C, max
Mg, max
P, méax

S, max

Si

Ni

Composig¢do quimica, %
0,13
0,90
0,015
0,015
0,13-0,45
8,40-9,60

Tabela 4 - Composigédo quimica de agos 9% Ni, conforme norma ASTM A553.

Fonte: adaptado de [7]

Elemento

Composigdo quimica, %
Tipo |

C, max
Mg, max
P, max
S, max
Si

Ni

0,13

0,98
0,015
0,015
0,13-0,45
8,40-9,60

Fonte: adaptado de [8]
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1.2.1 - Caracterizagao Microestrutural do ago 9% Ni

O estudo da caracterizagdo microestrutural do ago 9% Ni & importante pois
permite identificar particulas segregadas nos contornos de gréao e, a partir disso, fazer
a associagdo com a faixa de fragilizagdo ao revenimento com diferentes valores de
tenacidade [25].

A microscopia eletrbnica de varredura (MEV) é um recurso frequentemente
utilizado para analisar, através de imagens de alta resolugdo, caracteristicas da
microestrutura e detectar presenca de fases. Na microscopia optica (MO), tem-se a
limitagdo da resolugao (menor distancia que pode ser distinguida entre dois pontos), que
acaba limitando a maxima ampliagdo magnitude atingida (em torno de 2.000x),
inviabilizando a visualizacdo de pequenos detalhes estruturais e fases. Com o MEV, a
interacao de um fino feixe de elétrons com a superficie do material permite que seja
alcangadas magnitudes de até 500.000x com alta resolugéo. Os resultados sao oriundos
da emissao de elétrons secundarios, elétrons retroespalhados, raios-X e, através de
detectores especificos para cada um desses sinais, tem-se a formagao de imagens da
topografia da superficie do material e resultado qualitativo da composi¢ao quimica [25].

A analise por EDS ocorre por detectores de raios-X, permitindo a realizagao de
analise quimica na amostra em observacdo. Essa técnica facilita a identificacdo de
precipitados e de variagbes de composigcdo quimica na microestrutura [25].

A Figura 7 apresenta o resultado da microestrutura obtida através de MO de
uma amostra de ago 9% Ni temperado e revenido, polido e atacado com Nital 4%.
Observa-se uma microestrutura tipicamente de martensita revenida, com ripas de
martensita organizadas em pacotes internos aos contornos de grao da austenita prévia
[25].
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Figura 7 - Microscopia optica de chapa de ago 9% Ni temperada e revenida.
Fonte: adaptado de [44]

A Figura 8 apresenta o resultado da analise microestrutural de uma amostra do
aco 9% Ni na condigao somente temperada a 820°C através de MEV e modo de detector
de elétrons secundarios (SE - “secondary electron”, o qual permite obtencao de imagens
com diferenciacéo de relevo e contraste na topografia) e ataque quimico com Nital 2%.
Observa-se uma microestrutura de martensita sem apresentar a caracteristica de ripas
de martensita revenida e a presenca de bainita (destacado em amarelo). A bainita, que
pode ser identificada em microscopia optica como uma fase mais clara com presenca
de precipitados dispersos mais escuros, em microscopia eletronica de varredura
apresenta morfologia muito similar a ferrita (contraste cinza escuro e baixo relevo na

amostra), porém com a presencga de precipitados (comumente alinhados) [25].
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Figura 8 - Microscopia obtida em MEV do ago 9% Ni somente temperado a 820°C.
Fonte: [25]

Ja a Figura 9 apresenta o resultado da analise microestrutural através de MEV
(SE) de uma amostra do ago 9% Ni na condigéo temperada a 820°C e revenida a 400°C,
atacada com Nital 2%. Observa-se uma quantidade significativa de fase branca e
algumas em formato alongado ou aglomerado. De acordo com a autora [25], a parte
clara e em maior quantidade poderia ser austenita retida ou, devido ao fato do material
estar na condicdo de fragilizagdo ao revenimento, carboneto precipitado, o que
justificaria a fragilizagao ao revenimento do material a 400°C. Observa-se também maior
dificuldade em identificar presenca de bainita, surgindo, assim, a hipotese de

segregacao de cementita nos contornos de grao, motivo de fragilizagao do material.
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Figura 9 - Microscopia obtida em MEV do a¢o 9% Ni temperado e revenido a 400°C.
Fonte: [25]

Por fim, a Figura 10 apresenta o resultado da analise microestrutural através de
MEV (SE) de uma amostra do aco 9% Ni temperada a 820°C e revenida a 600°C,
também com ataque de Nital 2%. Nessa condigéo, observa-se a presencga significativa
da precipitagdo de uma fase branca e alongada entre as ripas de martensita, que pode

ser austenita retida em matriz de martensita revenida.

“Tspot| det | HFW | 712
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Figura 10 - Microscopia obtida em MEV do ago 9% Ni temperado e revenido a 600°C.
Fonte: [25]
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1.3 -Norma ASTM A333/A333M - 18

A norma ASTM A333 engloba tubos de ago carbono e agos-liga sem costura e
soldados, destinados a uso em baixas temperaturas e em outras aplicagdes que
requeiram tenacidade ao entalhe. Os agos ferriticos incluidos na ASTM A333 estao
listados na Tabela 5 [6].

Tabela 5 - Requisitos de composig¢édo quimica (grau 8), conforme norma ASTM A333.

Elemento Composicao, %
C 0,13
Mn, max 0,90
P, max 0,025
S, max 0,025
Si 0,13-0,32
Ni 8,40-9,60

Fonte: adaptado de [6]

De acordo com essa especificagdo, todos os tubos sem costura ou soldados
devem ser submetidos a tratamentos térmicos especificos, de acordo com a sua
classificagéo, visando o controle microestrutural [6].

O ago 9% Ni é classificado como grau 8. Nesse caso, a norma determina que o
aco deve ser tratado termicamente pelo fabricante por uma das formas a seguir:

* témpera seguida de revenimento;

* dupla normalizagdo seguida de revenimento.

A primeira opgao de controle microestrutural deve ser feita aquecendo-se o
material a 800 £ 15°C, mantendo nesta temperatura por um tempo minimo de 2 minutos
por milimetro de espessura (mas ndo menos de 15 minutos). Posteriormente, deve-se
resfriar o material imergindo-o em agua circulante. Em seguida, deve-se reaquecer o
tubo de 565 a 605°C e manter nesta temperatura também por uma propor¢do minima
de 2 minutos por milimetro de espessura (mas ndo menos de 15 minutos). Por fim, deve-
se resfriar o tubo ao ar ou em agua em uma taxa de resfriamento n&o inferior a 165°C
por hora [6].

Para aferir se o material fabricado estda em conformidade com a norma ASTM
A333, alguns ensaios devem ser realizados apds o tratamento térmicos, entre eles o
ensaio de impacto. Exceto quando o tamanho do tubo acabado é insuficiente para
permitir a obtengdo de amostras de impacto, o material fornecido com esta

especificacdo deve ser testado quanto a tenacidade ao impacto a temperatura para as
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respectivas classes, conforme mostrado na Tabela 6 [6].

Tabela 6 - Temperatura do teste de resisténcia ao impacto para diferentes classes de acgo, de
acordo com norma ASTM A333.

Temperatura do Teste de Impacto Charpy

Grau
GF &C
1 -50 -45
3 =150 =100
4 =150 -100
6 -50 -45
7 -100 -75
8 =320 -195
9 -100 -75
10 -75 -60
11 =320 -195

Fonte: adaptado de [6]

O ensaio de impacto deve ser realizado de acordo com o procedimento ASTM
E23 (Standard Test Methods for Notched Bar Impact Testing of Metallic Materials) para
o teste de viga simples tipo Charpy. As amostras para esse teste devem ser fabricadas
com entalhe em V, padrdo de 10x10 mm na sec¢ao transversal [6].

Os testes de impacto especificados para temperaturas inferiores a 20°C devem
ser realizados com as seguintes precaugdes:

+ as amostras e as pingcas de manipulacdo devem ser resfriadas por tempo
suficiente em um recipiente adequado, para que ambas atinjam a temperatura desejada;

* a temperatura deve ser medida com termopares, termdémetros ou qualquer
outro dispositivo adequado e deve ser controlada de acordo a especificagcdo ASTM
A370, Secao 25. As amostras devem ser rapidamente transferidas do dispositivo de
resfriamento para a bigorna da maquina de teste de impacto Charpy e quebrado com
um lapso de tempo ndo superior a 5 segundos [6].

Para o material ser classificado como grau 8, apdés o ensaio de impacto, as
amostras devem apresentar, no lado aposto ao entalhe, uma expansao lateral de pelo
menos 0,38 mm. Quando o valor médio de expansao lateral para trés amostras
submetidas ao teste de impacto for igual ou superior a 0,38 mm, mas o valor de uma
das amostras estiver entre 0,25 mm e 0,38 mm, um novo teste pode ser feito em trés
amostras adicionais. A expansao lateral de cada uma das amostras de reteste deve ser
igual ou superior a 0,38 mm. Os valores de expanséo lateral devem ser determinados
pelo procedimento descrito na norma ASTM A370 (Standard Test Methods and

Definitions for Mechanical Testing of Steel Products) [6].



31

1.4 - Fragilidade ao Revenimento

Ha uma faixa de temperatura de revenimento (entre 550°C e 600°C) em que o
aco 9% Ni exibe uma tenacidade maior. O revenimento apds témpera produz uma
microestrutura de ferrita e carbonetos de ferro (martensita revenida) com austenita
retida, que consiste em uma combinacdo que fornece uma resisténcia ao impacto
Charpy elevada a -196°C. No entanto, se o ago é revenido em torno de 400°C, a
tenacidade a baixa temperatura é severamente diminuida [6, 7, 9, 25].

Na Figura 11 é ilustrado o efeito da temperatura de revenimento na tenacidade
de um ago 9% Ni (0,05C-0,25Si-0,53Mn-9,09Ni). Observa-se que, quando esse
tratamento térmico é realizado a temperaturas abaixo 550°C e acima 605°C, ha uma

deterioragéo na tenacidade [19].
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Figura 11 - Efeito da temperatura do revenimento (20 minutos) na tenacidade em um ago 9% Ni
temperado e revenido (0.05C-0.25Si-0.53Mn-9.09Ni).
Fonte: adaptado de [19]

As causas de fragilizagdo nessas duas faixas de temperatura sdo identificadas
como [19]:
e 400 a 500 °C: fragilizacao intergranular ou fragilizagdo ao revenido
¢ Acima de 600°C: fragilizacdo devido a instabilidade da austenita formada

durante o revenimento.
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A suscetibilidade do aco de 9% Ni a fragilizacdo ao revenimento pode ser
efetivamente mitigada pela redugcao de elementos de segregacao intergranular, como o
fésforo (P) e o manganés (Mn). Nas adi¢gdes de elementos de liga, deve-se sempre
considerar o equilibrio entre resisténcia e tenacidade [19].

Outra caracteristica metalurgica do aco 9% Ni € a presenca de austenita retida
ou reversa (formada durante o revenimento). A utilizagdo eficaz de austenita retida
estavel € um dos requisitos essenciais para melhorar a tenacidade do ago de 9% de Ni,
0 que ocorre quando o revenimento € realizado na faixa ideal (5650-600°C). A partir de
600°C, a austenita formada é menos rica em Ni e C e fica menos estavel [19].

Na Figura 12 (a) e na Figura 12 (b) s&o ilustradas as transformacdes de estado
dos carbonetos para austenita durante o revenimento a 575°C e 625°C,
respectivamente. Na temperatura de 575°C (dentro da faixa recomendada), muitos
carbonetos (escuros na foto), precipitam junto com uma pequena quantidade de
austenita retida nos contornos de grao de austenita prévia e nos contornos das ripas de

martensita [19].
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Figura 12 - Alteracédo na microestrutura do ago 9%Ni temperado e revenido em funcgéo da
temperatura de revenimento.
Fonte: [19]

A fragilizagao ao revenido também pode ocorrer se esses agos forem submetidos
a revenimento na faixa de 370 a 540°C por periodos prolongados [25].

Tavares et al. [9] estudaram a correlacdo entre as caracteristicas
microestruturais e de fratura do ago baixo carbono com 9% Ni revenido a 400°C. As
superficies de fratura das amostras estudadas foram caracterizadas por trincas

intergranulares e facetas de quase-clivagem. Segundo os autores, particulas
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intergranulares de Fe3C foram a principal evidéncia microestrutural e a causa da

fragilizacdo ao revenimento no material, conforme observado por MEV com

espectroscopia por energia dispersiva (EDS) e espectroscopia por comprimento de

onda dispersivo (WDS).

A Figura 13 mostra a tenacidade ao impacto e a variagdo da dureza com os

tratamentos térmicos. O revenimento a 400°C causou uma fragilizagéo severa nos agos

9% Ni, como ilustrado na Figura 13 (a). No entanto, a fragilizacdo ocorreu sem

endurecimento, conforme mostrado na Figura 13 (b). A Figura 14 mostra a fractografia

da amostra, evidenciando uma fratura fragil, com trincas intergranulares e facetas de

quase-clivagem [9].
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Figura 13 - Variagéo de tenacidade (a) e dureza (b) em fungéo da temperatura de témpera e

revenimento.

Fonte: adaptado de [9]
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Figura 14 - Superficie da fratura da amostra temperada a 820°C e revenida a 400°C.
Fonte: adaptado de [9]

A fratura por quase-clivagem esta relacionada, mas é distinta da fratura por
clivagem, sendo frequentemente observada em fraturas de baixa temperatura de agos
temperados e revenidos. As facetas de quase-clivagem n&o sdo planos de clivagem
verdadeiros, mas correspondem em tamanho aos graos de austenita prévia [9].

A Figura 15 mostra a caracterizagao microestrutural por MEV da amostra de ago
9% Ni atacada com Nital 2%. Observam-se microconstituintes finos ao longo dos graos
de austenita prévia que, de acordo com os autores que estudaram a amostra,
possivelmente seriam constituintes martensita e austenita (M-A) ou carbonetos FesC

precipitados nos contornos de grdo de austenita prévia e entre ripas de martensita [9].

Figura 15 - Microestrutura de amostra 9% Ni temperada a 820°C em agua e revenida a 400°C.
Fonte: adaptado de [9]
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As Figuras 16167161616 e 17 mostram particulas intergranulares com grande

ampliagdo da amostra de 9% Ni baixo carbono [9].

Figura 16 - Particulas intergranulares e mapa EDS do carbono em detalhes.
Fonte: [9]

Figura 17 - Microestrutura com identificagéo de pontos analisadas por WDS
(1: matriz / 2: particula intergranular).
Fonte: [9]

Na Tabela 7, é indicado o resultado da analise WDS realizada nos pontos 1 e 2,
localizados na matriz e particula intergranular, respectivamente, conforme indicado na
Figura 17. Considerando que a particula € muito pequena para ser analisada
isoladamente, esses resultados sdo semiquantitativos. Apesar disso, o alto teor de
carbono (4,03%) e o menor teor de niquel (8,46%) obtidos no ponto 2 sugerem que a

particula intergranular € um carboneto de ferro do tipo FesC. Essas particulas
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intergranulares foram relacionadas como a causa da fragilizagdo do agco 9% Ni baixo

carbono revenido a 400°C [9].

Tabela 7 - Resultado WDS nos pontos 1 e 2 indicados na figura anterior.

Elemento Ponto 1 (matriz) Ponto 2 (particula)
C 0.197 4.03

Al 0.021 0.019

Si 0.236 0.256

S 0.001 0.002

Ni 8.581 8.460

Fe Bal. Bal.

Fonte: adaptado de [9]

1.5 - Ruido Magnético de Barkhausen

1.5.1 - Teoria de dominios magnéticos

O magnetismo é o fendmeno pelo qual os materiais apresentam uma forga
atrativa ou repulsiva, ou influem em outros materiais. [10]

Os momentos magnéticos sdo a origem do magnetismo. Para a explicagao do
conceito, adota-se o modelo atémico simplificado, com elétrons de carga negativa
orbitando ao redor de um nucleo positivo. O momento magnético atbmico é gerado pela
soma de dois momentos magnéticos: um relacionado a rotagéo dos elétrons em torno
do seu eixo (spin do elétron) e outro em consequéncia de seu movimento de translagao
nos atomos. A orbita do elétron € similar a uma espira de corrente com o sentido oposto
ao do movimento do elétron e o seu deslocamento produz um campo magnético
perpendicular a sua orbita. A aplicacdo de um campo externo ao sistema tende a alinhar
0 campo magnético proprio dos elétrons com o campo externo. [10]

Em cada orbital, cabem dois elétrons, com spins contrarios. Orbitais completos
nao resultam em campo magnético (o campo de um elétron anula o do outro). [10]

Na natureza existem materiais que respondem de forma diferente quando

submetidas a um campo magnético, de forma que se pode caracteriza-los pela sua
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permeabilidade magnética (u) (relagdo entre o fluxo magnético (B) e a intensidade do
campo magnético exterior ao objeto). As trés classes mais conhecidas sdo: os
diamagnéticos, os paramagnéticos e os ferromagnéticos. Os diamagnéticos tém o
comportamento de repulsdo, enquanto os paramagnéticos sao atraidos, e os
ferromagnéticos sao fortemente atraidos. [10] [26]

Materiais diamagnéticos caracterizam-se por possuirem atomos com todos os
orbitais preenchidos, ndo possuindo momento magnético. Apenas atomos com orbitais
nao completamente preenchidos terdo momento magnético atdmico, o que é o caso dos
materiais paramagnéticos e ferromagnéticos. [10]

Quando materiais diamagnéticos sdo submetidos a um campo magnético, sao
geradas correntes induzidas nos atomos que, por sua vez, geram momentos magnéticos
com sentido oposto ao do campo aplicado. Nesse caso, a sua suscetibilidade magnética
(capacidade de um material em magnetizar-se sob a acdo de um campo magnético
externo) é negativa e pequena, e a permeabilidade magnética € menor que 1. [10]

Os materiais paramagnéticos se caracterizam por ter uma distribuicdo de
momentos magnéticos atbmicos nula (a soma de todos os momentos magnéticos é
zero), que tendem a se alinhar no sentido do campo aplicado. A sua suscetibilidade
magnética € positiva, porém pequena, e a permeabilidade € ligeiramente maior que 1.
[10]

Ja os materiais ferromagnéticos se caracterizam por possuirem momentos
magneéticos individuais de grandes grupos de atomos ou moléculas alinhadas, mesmo
na auséncia do campo externo. Esses grupos sdo chamados de dominios magnéticos,
€ agem como um pequeno ima permanente. Na auséncia de campo aplicado, os
dominios tém seus momentos magnéticos distribuidos aleatoriamente e, ao serem
submetidos a um campo externo, os dominios tendem a se alinhar com o campo. A
susceptibilidade magnética é positiva e grande, e a permeabilidade relativa é muito
maior que 1. A representacdo esquematica dos dominios magnéticos é ilustrada na
Figura 18. [10]
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Figura 18 - Representagédo esquematica de dominios magnéticos.
Fonte: [10]

Na regido entre dois dominios adjacente e com direcao de magnetizagéo
relacionada por um angulo existe uma interface limitada chamada de parede de dominio.
Existem diferentes tipos de paredes de dominio magnético. O que as diferenciam ¢é
angulo de interface entre os momentos de dominios vizinhos, sendo as de 90° e 180°
mais comuns. A Figura 19 ilustra uma parede de 180° separando dois dominios

adjacentes. [27]

Figura 19 - Estrutura de uma parede de dominio de 180°.
Fonte: adataptado de [27]

O processo de magnetizacao de materiais ferromagnéticos pode ocorrer por

movimentagao das paredes de dominio e/ou por rotacdo da direcao de magnetizagao
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dos dominios e, conforme a intensidade e direcdo do campo, esses processos podem
ser reversiveis ou irreversiveis. [28]

A facilidade com que as paredes dos dominios se movimentam e rotacionam
esta relacionada com a energia magnetostatica total, que depende do tamanho, forma
e a microestrutura do material. A movimentacao ¢é afetada pela presenca de tensoes e
defeitos, tais como vazios, inclusdes, particulas de segunda fase, discordancias e
contornos de grao. Esses locais que dificultam a passagem das paredes sdo chamados
de centros de ancoragem ou pinning. Caso a parede néo tenha energia suficiente para
superar essas regides, ficara aprisionada. [10] [26] [28]

Dependendo da intensidade do campo externo, as paredes podem apresentar
dois comportamentos diferentes, que podem ser utilizados para determinar/avaliar se o
processo de magnetizagdo é reversivel ou irreversivel. Quando apenas a borda da
parede fica aprisionada e sua superficie pode se mover livremente, possibilitando que a
parede se deforme como uma membrana e preencha toda a regido de aprisionamento,
aumentando assim sua area e consequentemente sua energia magnética, tem-se um
processo reversivel porque a parede pode retornar a sua posi¢cao original com a
diminui¢gdo do campo. Para o caso em que a energia externa aumente suficientemente
a energia da parede, fazendo com que toda a parede salte o obstaculo, tem-se um
processo irreversivel. [26] [28]

ApOs ultrapassar um obstaculo, a parede se movimenta rapidamente até que
novamente fica ancorada em um novo defeito. Portanto, o processo de magnetizagao
nao é continuo, mas se compde de pequenos saltos produzidos pela movimentacéo das
paredes de dominio de defeito em defeito. Estes saltos que s&o responsaveis por um

fendbmeno magnético conhecido como “ruido magnético de Barkhausen”. [10]

1.5.2 - Curva de magnetizacao e Ciclo de histerese magnética

A curva de magnetizacdo € uma ferramenta que possibilita estudar o
comportamento dos materiais ferromagnéticos sob acdo de um campo magnético
externo. Essa curva é construida em um plano cartesiano, onde o eixo horizontal
representa o campo magnetizante (H) e o eixo vertical, o campo induzido ou campo
molecular (B). O campo B é um campo interno do material, sendo resultado do

ordenamento dos dominios magnéticos na diregdo do campo H aplicado, estando a
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origem do campo H associada a existéncia de eletroima ou imas permanentes. Quando
o campo H é aplicado sobre um material ferromagnético, inicia-se o processo de
magnetizacdo, que, por sua vez, se encerra quando o material atinge a saturacéo, ou
seja, quando a amostra possui um unico dominio alinhado com o campo. Se o campo
for removido, devido as perdas por histerese, os dominios nao se reajustam na diregcao
original, permanecendo o material magnetizado. Desta forma o material passa a ter
propriedades magnéticas mesmo na auséncia do campo externo.

Os principais parametros analisados na curva de magnetizagdo s&o Bmax, Br, Hc
€ Hmax. Resumidamente, eles representam:

e Bmax: campo de indugao relativo a magnetizagdo maxima (ms), ou seja, a
saturacéo.

e B campo de indugao remanescente. Corresponde ao campo remanente
depois da saturacao, em H=0.

e Hc: campo coercitivo. Corresponde ao campo necessario para levar a
inducdo de volta a zero apos a saturagao.

e Hmax: amplitude de campo necessario para levar o material a sua
saturacdo magnética ms.

A partir do ponto (0,0), estado desmagnetizado do material, 0 campo de indugéo
segue a “curva inicial”, com o aumento de H. Em H = Hmax, 0 material atinge o estado
de magnetizagdo maxima ou saturacdo magnética (B = Bmax). Conforme dito, os valores
de Bmax € Hmax 80 alcangados quando os dominios se ajustam a direcédo de H.

Invertendo o sentido do campo H a partir de Hmax até zero, o caminho percorrido
pela curva de magnetizagdo ndo € o mesmo. Surge uma curva mais larga que
representa as perdas energéticas, que sao originadas pelo aprisionamento das paredes
de dominio, ocasionado pelo aparecimento de inclusdes, precipitado, Oxidos e,
principalmente, na passagem pelas fronteiras de graos, que sao regides de alta energia
€ que propiciam a nucleagao ou aniquilagao de dominios. Quando H se iguala a zero, o
material permanece magnetizado com um campo residual ou remanente (B:), e, para
zera-lo, é necessario inverter o campo a um valor de —H. e aplica-lo na dire¢do oposta
ao campo remanente. Hc € chamado de campo coercitivo. Se continuar a magnetizar o
material até o valor de -Hmasx € depois inverté-lo novamente para Hmax, passando antes
por Hc, tem-se uma curva fechada chamada ciclo de histerese magnética. A abertura da
curva (2H.) é devido ao comportamento irreversivel presente no processo de inversao
da magnetizagado: o movimento interrompido (por tempos muito pequenos) de paredes
de dominio. [10]
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Um exemplo dessa curva ¢ ilustrado na Figura 20 para uma indugcdo magneética
H em relacdo ao campo gerado B de um material ferromagnético inicialmente

desmagnetizado. [29]

Y
Figura 20 - Curva de histerese para amostra inicialmente desmagnetizada.
Fonte: adaptado de [29]

O valor do campo coercitivo € a propriedade mais sensivel dos materiais
ferromagnéticos. Os materiais com H; < 103 A/m s&o caracterizados como de baixa
coercividade, enquanto os com H. > 103 A/m, de alta, e sao classificados,
respectivamente, como materiais “macios” e “duros”, ja que a magnetizacéo é facil ou
dificil de inverter. Alguns permalloys (ligas Ni-Fe) possuem campo coercitivo muito baixo
(em torno de H;=1A/m) e s&o exemplos de materiais macios, enquanto os imas
permanentes possuem valores na faixa de 106 A/m e podem ser classificados como
materiais duros. [10]

Dessa forma, a partir da curva de histerese é possivel extrair informacoes
importantes para caracterizar o comportamento magnético de materiais
ferromagnéticos, como o campo coercivo, as regides de perda de energia magnética, e
as regides de maior emissdo de Barkhausen, que correspondem a magnetizagédo por

movimento de paredes de dominio. [10]
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1.5.3 - O ruido magnético de Barkhausen

O Ruido Magnético de Barkhausen (RMB) é um fenbmeno de mudancgas
descontinuas na densidade de fluxo (B) dentro de um material ferromagnético quando
submetido a um campo magnético externo variavel. Esse efeito foi descoberto pelo

professor alemdo Heinrich Barkhause em 1919. Ele observou que materiais
ferromagnéticos submetidos a campos magnéticos externos emitiam ruidos sonoros e
que os sons variavam de material para material a partir da utilizacdo das mesmas
frequéncias e/ou amplitudes. A origem destes ruidos foi associada a pequenas
variacbes na densidade do fluxo magnético e em consequéncia das mudancgas
descontinuas na dire¢do de magnetizagdo e movimentagado de paredes de dominios,
principalmente as de 180°. Essas variagdes podem ser observadas ao longo da curva
de histerese, surgindo como pequenos incrementos (ver Figura 21), com intensidade
que aumenta nas regides préximas ao campo coercitivo do material em analise. [10] [27]
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Figura 21 - Ruido magnético de Barkhausen na curva de histerese.
Fonte: [10]

A Figura 22 ilustra o experimento realizado por Heinrich Barkhausen: durante a

magnetizacado de uma barra de ferro, pulsos de tenséo elétrica de curta duragdo eram
induzidos em uma bobina enrolada em torno da barra. Esses pulsos foram detectados

como cliques audiveis em um alto-falante. [10][11]
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Figura 22 - Experimento realizado por Heinrich Barkhausen.
Fonte: [10]

O RMB ¢ sensivel a mudangas microestruturais, tensbes e deformacobes
plasticas e, como decorréncia, pode ser utilizado como ensaio nao destrutivo (END) em
uma grande variedade de aplicacbes, como no monitoramento de alteracdes
microestruturais devido a processos mecanicos ou térmicos, controle de qualidade de
tratamentos superficiais, acompanhamento de processo de envelhecimento, de fadiga,
avaliagdo de textura microestrutural e de alteragdo de microestrutura em superficies
trabalhadas mecanicamente (usinagem e conformagéao), entre outras. [10] [31]

O RMB ¢ uma alternativa tecnolégica com grande potencial, principalmente pelo
seu baixo custo, simplicidade de utilizacdo e por abrir possibilidades de analise de
variacbes microestruturais, deformacdes plasticas e tensbes mecanicas em materiais

ferromagnéticos. [10]

1.5.4 - Medigdo do RMB

O método para capturar o RMB é fundamentado no principio da inducao
magnética. Uma bobina indutora magnetiza o material com uma corrente elétrica
alternada e uma bobina sensora colocada sobre a superficie do material captura os
pulsos elétricos causados pelos movimentos descontinuos das paredes de dominio.
Esses pulsos representam o ruido magnético de Barkhausen. [10]

A base de um sistema de medicao do RMB é composto por um gerador de
fungdes senoidal ou triangular; um amplificador de tensao para aumentar a intensidade
do sinal de tenséo do gerador; um yoke constituido por uma bobina de magnetizagao
enrolado sobre um nucleo ferromagnético em forma de U com alta permeabilidade

magneética, cujo objetivo é induzir um campo magnético variavel sobre a amostra em
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teste; uma bobina leitora capaz de captar pulsos elétricos muito baixos emitidos pelas
variagdes magnéticas causadas pela movimentagdo de paredes de dominio; um
amplificador para que os sinais possam ser amplificados; um filtro passa-banda para
eliminar algumas bandas de frequéncia desnecessarias; um osciloscopio; e um
computador para o processamento dos sinais coletados. A Figura 23 ilustra esse
esquema. [10][32]
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Figura 23 - Modelo simplificado para medigéo do ruido de Barkhausen.
Fonte: adaptado de [32]

Na Figura 24, é mostrado um exemplo de medi¢cédo de sinal do RMB no tempo

(linha branca) e a corrente de excitagao aplicada (linha vermelha). [10]

0.8-
0.6-

0.6-1 ,

| ] |
0 0.05 0.1 0.15 0.2

Tempo (s)

Figura 24 - Sinal de RMB (branco) e da corrente de excitagdo (vermelho).
Fonte: [33]
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A Figura 25 mostra a evolugdo do RMB durante um ciclo de histerese. O efeito
€ produzido principalmente devido ao movimento irreversivel de paredes de dominio de
180°, e acontecem na regido de maior inclinagdo da curva de magnetizacdo. No avanco
do processo de magnetizagao, outros fatores influenciam no fendmeno (movimento de
paredes de 90°, rotagao de dominios e aniquilagio de paredes). Assim que o processo

se aproxima da saturacdo magnética, o movimento de paredes desaparece. [10]

Amplitude (V) ] Indugao, B(T)

Ciclo de histerese

Ruido Barkhausen

L hd LJ »
Excitag®o magnética, H(A/m)

Figura 25 - Evolugdo do RMB durante um ciclo de histerese.
Fonte: [10]

As frequéncias do RMB mais representativas sdo desde 1 ou 2 kHz até 100 ou
200 kHz, no entanto, nenhuma pesquisa apresenta afirmag¢des e conclusdes sobre 0s

limites inferior e superior dos sinais. [34] [35]

1.5.5 - Analise dos sinais

O RMB € um sinal aleatério, ndo estacionario e que deve ser tratado por calculos
estatisticos para ser analisado. Diferentes métodos podem ser adotados para analisar
o efeito Barkhausen, como o Root Mean Square (RMS), a Energia do RMB e o Envelope
do Sinal. [10]

O valor RMS do RMB representa a raiz quadrada do valor quadratico médio em
volts dos sinais Barkhausen ao longo do tempo e é definido conforme a Equagéao (1).

Esse método possibilita calcular importantes parametros utilizados em estudos do RMB.
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DV, — V)2
P DH /Bl
Onde:

RMSgrums: valor RMS dos sinais Barkhausen em volts;
V;: valor da voltagem medida em um determinado instante;
Vm: valor médio do sinal;

n: numero de pontos do sinal.

Como o sinal de RMB é centrado em amplitude, ou seja, tem média nula, o valor
RMS é equivalente ao desvio padrao, e, portanto, representa uma medida do tamanho

médio das flutuagdes ao redor da média. [10]

1.5.6 - RMB e dureza

Estudos tém sido publicados acerca do RMB como uma ferramenta para
caracterizar microestruturas de acos afetadas por diferentes tratamentos térmicos. Em
varias analises, as medi¢cdes de RMB foram comparadas com medidas de dureza e altos
indices de correlacao linear foram observados. [10]

Tavares et al. investigaram a fragilizag&o ao revenimento de um ago inoxidavel
supermartensitico microligado ao titdnio com 12,2% Cr, 2,0% Mo e 5,8% Ni. A inspecéao
com o RMB foi realizada como uma tentativa de identificar de forma n&o destrutiva a
condigao de tratamento térmico em que a fragilizagado ao revenimento é observada. Eles
concluiram que a fragilizagdo ao revenimento desse material pode ser detectada pelo
aumento do RMB se a fracdo de volume de austenita for extremamente baixa. Nesse
estudo, foi verificado também que o resfriamento lento apds o revenimento gerou queda
de tenacidade e aumento da dureza, porém, como houve aumento no contetdo de
austenita, a inspegcdo magnética com o RMB néo foi capaz de detectar essas alteragbes
nas propriedades no resfriamento lento. [11]

Kaplan et al. usaram o RMB para caracterizar de forma nao destrutiva a
microestrutura bifasica do ago AlSI 8620 quando tratado termicamente em diferentes

condicbes. Com os tratamentos térmicos (témpera seguida de recozimento intercritico
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a variadas temperaturas) foram obtidos acos bifasicos com diferentes morfologias e
fragbes de volume de martensita. Observou-se que, quanto maior for a temperatura
intercritica, maior a quantidade de martensita e, por sua vez, menor a altura de pico do
RMB da ferrita. Segundo os autores, a martensita mais fina e a densidade de
discordancia mais alta em graos de ferrita resultam em uma dificuldade adicional para
a nucleagcdo e movimento de dominios e, portanto, menores emissdes de RMB
localizadas em campos de excitacdo magnética mais elevados. Boas correlagbes entre
a fragao de volume da martensita, dureza e emissao de RMB foram obtidas. A altura do
sinal do RMB diminuiu claramente com o aumento da fragdo do volume de martensita.
[36]

Davut e Gur estudaram o efeito de diferentes condigbes de revenimento
(temperaturas entre 200°C e 600°C) do agco SAE 5140 e encontraram uma correlagao
entre a dureza e o pico do RMB e a RMSgms. De acordo com o estudo, conforme a
temperatura de revenimento aumenta, a dureza diminui e o valor de RMSgrve aumenta.
Eles atribuiram os baixos valores de RMSgrms do ago temperado a paredes de dominio
fixadas devido a alta densidade de discordancia e pequenas agulhas de martensita.
Com o aumento da temperatura de revenimento, a densidade de discordancia diminui e
a martensita é gradualmente decomposta em ferrita mais carbonetos. Com o aumento
da mobilidade da parede de dominio, 0 RMSrye aumenta. [37]

Parketal estudou dois tipos de ligas Fe-Cu termicamente envelhecidas com
diferentes propor¢des de Cu (0,05% e 0,45%). Inicialmente, a liga foi 10% laminada a
frio e entdo envelhecida isotermicamente a 500°C e 400°C, com diferentes tempos de
envelhecimento até 1000 horas, a fim de criar precipitados de Cu na matriz ferro-
metalica. Foi constatado que o RMB diminuiu pelo envelhecimento térmico. De acordo
com os autores, as alteragbes desses paradmetros seriam explicadas pela formacgéo de
precipitacdes ricas em cobre (CRPs), interagdo com as paredes do dominio e
movimento de discordancias fixado por CRPs. [38]

GUr e Cam compararam o desempenho do ruido magnético de Barkhausen com
os métodos ultrassbénicos para avaliagdo da microestrutura de agcos comerciais SAE
4140 e SAE 1040. Apods a austenitizacdo das amostras, varios tratamentos térmicos
foram realizados para a obtencao de diferentes microestruturas (martensita, martensita
revenida, perlita-ferrita fina e perlita-ferrita grosseira). As microestruturas foram
inicialmente caracterizadas por investigagdo em MEV e medidas de dureza. Observou-
se que a resposta do RMB e a velocidade do som sdo menores para a martensita, e

ambas tendem a aumentar na seguinte sequéncia: martensita revenida, perlita-ferrita
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fina e perlita-ferrita grosseira. No entanto, as caracteristicas magnéticas sdo mais
sensiveis as variagdes da microestrutura do que a velocidade do som. Com a amostra
temperada (microestrutura martensitica), a amplitude maxima do pico do RMB é muito
baixa e situada em um campo magnético mais alto em comparagao com outras fases,
uma vez que as paredes do dominio sao fixadas como resultado da alta densidade de
discordancias e pequenas agulhas de martensita. A amplitude do pico do RMB aumenta
notavelmente e a posicdo do pico muda para os valores mais baixos do campo
magnético de excitacdo apds revenimento a 600°C, como resultado da redugdo da
densidade de discordancia e esferoidizacao e crescimento de precipitados de cementita
na matriz de ferrita. O pico do RMB atinge seu maximo e a posi¢ao do pico muda para
valores de campo de excitagdo muito baixos nas amostras perlitico-ferriticas devido a
microestrutura mais grosseira e menos dura, que requer menor energia magnética para
0 movimento do dominio. [39]

Singh et al. estudaram o efeito de diferentes processos de tratamento térmico
(recozimento, normalizagdo e témpera) na microestrutura de um ago médio carbono
(EN8), usando técnicas nao destrutivas, entre elas o RMB. Esses processos de
tratamento térmico causam variagdes significativas na microestrutura em termos de
transformacgao de fase, alongamento de contornos de gréo, variagdo de tamanho de
grao e precipitacdo de carboneto. O pico de RMB mais alto foi obtido sob amostra
recozida na temperatura de austenitizagcdo de 900°C. A razado, de acordo com os
autores, é que a estrutura de perlita mais grosseira ajuda no movimento da parede do

dominio magnético. [40]
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2 - Materiais e métodos

2.1 - Metal de base

Para a realizacao desse estudo, foi utilizado o trecho de um tubo sem costura

de ago baixo carbono com 9% de niquel. O material foi cortado e usinado para a
obtencado de amostras em formatos de barra de aproximadamente 11 x 11 x 55 mm.

Uma dessas barras foi utilizada para analisar a composicdo quimica do

material, enquanto as demais foram utilizadas para realizar tratamentos térmicos em

diferentes condicbes de temperatura e resfriamento, e, posteriormente, ensaios para

estudar os impactos das variagdes desses parametros sobre as propriedades

mecanicas.
Também foi cortado um cilindro de 3,5 mm de didmetro e aproximadamente 15
mm de comprimento visando a confec¢ao de discos para a realizagao de ensaios de

magnetizacao para a quantificagdo de austenita retida.

2.2 - Andlise quimica

A composi¢cdo quimica do material foi obtida através de analise por

espectroscopia de emissao 6ptica, cujo resultado é indicado na Tabela 8 .

Tabela 8 - Resultado do ensaio quimico (% em peso).

C Mn P S Si Ni Cr Cu Al Vv Nb Mo Co
<
0,061 0,520 0,005 0,001 0,208 9,590 0,056 0,383 0,014 0,002 0,011 0,016 0,009

Comparando o resultado com os requisitos quimicos da norma ASTM A333 (

Tabela 9), conclui-se que a composi¢cado quimica do aco estudado enquadra-se
na especificacdo para um ago 9% Ni ASTM A333 do tipo grau 8.
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Tabela 9 - Requisitos quimicos do ago ASTM A333 Grau 8.

cméx Mnméx Pméx Sméx Si Ni

0,130 0,900 0,025 0,025 0,13-0,32 8,40-9,60
Fonte: adaptado de [6]

2.3 - Tratamentos térmicos

Os tratamentos térmicos foram realizados em forno de mufla da marca Quimis
com resisténcia convencional e faixa de temperatura de 0 a 1200°C, no Laboratério de
Metalografia e Tratamentos Térmicos (LABMETT) da Universidade Federal
Fluminense (UFF). Foram utilizadas amostras identificadas conforme indicado na
Tabela 10.

Tabela 10 - Identificacdo das amostras e respectivas condi¢cdes de tratamento térmico.
As amostras resfriadas no forno foram identificadas com a letra “F”, do inglés “furnace”.

Temperatura| Tempo Tipo de Temperatura Tempo Tipo de
Identificagdo | Témpera | Témpera | resfriamento | Revenimento | Revenimento | resfriamento
(°C) (min) Témpera (°C) (min) Revenimento
Q 800 30 agua - - -
QT350 800 30 agua 350 30 agua
QT400 800 30 agua 400 30 agua
QT450 800 30 agua 450 30 agua
QT500 800 30 agua 500 30 agua
QT565 800 30 agua 565 30 agua
QT585 800 30 agua 585 30 agua
QT605 800 30 agua 605 30 agua
QT565-F 800 30 agua 565 30 forno
QT585-F 800 30 agua 585 30 forno
QT605-F 800 30 agua 605 30 forno

Apos a realizagao do tratamento térmico, as amostras foram usinadas para as
dimensdes finais 10x10x55 (mm?3) com entalhe em V, conforme especificado nas normas

ASTM A333 e E23, para a realizagido do ensaio de tenacidade ao impacto charpy.
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2.4 - Ruido magnético de Barkhausen

O ensaio de RMB foi realizado no Laboratério de Ensaios Nao Destrutivos
(LEND) da UFF. Foi utilizado o equipamento “Barktech”, desenvolvido no Laboratério
de Dinamica e Instrumentagéo (LADIN) da Universidade de Sao Paulo (USP) e doado
a UFF (Figura 26).

Figura 26 - Equipamento “Barktech”, utilizado na medigdo do RMB.

O Barktech é responsavel tanto pela geragdo e controle da corrente de
excitagdo, quanto pela aquisicao e filtragem dos sinais de voltagem gerados pelo
sensor de RMB. Ele é integrado a uma sonda cuja fungao é aplicar campo magnético
de excitacdo aos materiais e detectar o ruido magnético de Barkhausen gerado. O
sistema de medigdo também é composto por um nucleo de Fe-Si em forma de “U”
(Yoke), enrolado por bobinas de fios de cobre, que tem a fungdo de gerar indugao
magnética no circuito magnético formado pelo Yoke e pela amostra. Entre os pdlos do
Yoke esta colocado o sensor de RMB, que consiste em uma bobina leitora de alta
sensibilidade. Assim, quando no material € induzido o campo magnético variavel, os
pulsos magnéticos produzidos pela movimentacéo discreta das paredes de dominio
geram pulsos de voltagem na bobina leitora posicionada na superficie. Na Figura 27

sdo ilustrados a sonda e o Yoke que compde o sistema de medicao.
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Figura 27 - Yoke e sonda utilizados na medigdo do RMB.

Os sinais de RMB foram adquiridos com os parametros de medida indicados
na
Tabela 11.

Tabela 11 - Parametros utilizados para a medicdo do RMB.

Parametro Amplitude (V) E:(i?tl;zgg?l—?ze;
RMB 1,5 10
Fluxo 3 5

A visualizagdo e gravacédo dos sinais obtidos foram feitas com o software
“BarktechDAQmx.vi”. Os sinais do RMB foram gravados para posterior calculo do
RMSkws.

2.5 - Ensaio de tenacidade ao impacto Charpy

O ensaio de tenacidade ao impacto Charpy foi realizado no Laboratério de
Ensaios Mecanicos (LEM) da UFF e seguiu as orientagées da norma ASTM E23-18.

O teste foi realizado a -196°C. Para se atingir essa temperatura, as amostras
foram imersas em nitrogénio liquido. Duas amostras por condigdo de tratamento
térmico foram produzidas e testadas, e os valores médios estdo presentes nos

resultados.
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2.6 - Ensaio de dureza

O ensaio de dureza foi realizado no Laboratério de Ensaios Mecanicos (LEM)
da UFF. Utilizou-se o método Vickers com carga de 10 kgf para analisar a dureza das
amostras, seguindo as orientagdes da norma ASTM E92-17. O tempo de aplicagao de
carga foi de 20 segundos.

Os corpos de prova foram submetidos ao ensaio de dureza apds o teste de
impacto Charpy e, para isso, foram preparados com lixamento, com a utilizacdo de

lixas de granulometria 220, seguida de 300 e 400, sob refrigeragao com agua.

2.7 - Fracao volumétrica de austenita

A quantificagdo da austenita retida foi realizada através de método magnético,
por medidas da magnetizagdo de saturacdo em um magnetdmetro de amostras
vibrantes. O ensaio foi realizado no Centro Brasilieiro de Pesquisas Fisicas (CBPF). A
fracdo de volume de austenita ou AVF (do inglés “austenite volume fraction”) pode ser

calculada pela Equacéo (2):

mS
AVF =1 — (2)

M)

O valor de ms corresponde a saturacdo de magnetizagdo da amostra analisada
e foi medido plotando a magnetizagdo (M) versus 1/H (sendo H o campo magnético
aplicado), através da extrapolagcdo de 1/H=0. Uma descri¢do detalhada do método é
descrita em [41]. O valor mg(;) € a saturacao de magnetizagéo intrinseca. Para se obter
esse valor é necessario produzir uma amostra 100% martensitica, o que se faz
temperando o material e realizando o revenimento a 250°C (amostra AVF-QT250) ou
aplicando deformacéo plastica (amostra AVF-Q), para transformar a austenita retida
em martensita.

Para a obtencao da curva de magnetizagao, foram confeccionados pequenos
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discos de 3,5 mm de didmetro e 0,5 mm de espessura de ago 9% Ni (ASTM A333 Grau
8), que foram tratados termicamente, conforme descrito na Tabela 12. Na Tabela 13,

sao indicadas as massas das amostras.

Tabela 12 - Identificagcao e tratamento térmico das amostras confeccionadas para o ensaio de
quantificacao de austenita retida.

Identificacao Descrigao do tratamento térmico

AVF-QT565 Témpera e revenimento a 565°C (resfriamento em agua apods o revenimento)

AVF-QT565-F Témpera e revenimento a 565°C (resfriamento em forno apds o revenimento)

AVF-QT585 Témpera e revenimento a 585°C (resfriamento em agua apds o revenimento)

AVF-QT585-F Témpera e revenimento a 585°C (resfriamento em forno apds o revenimento)

AVF-QT605 Témpera e revenimento a 605°C (resfriamento em dgua apds o revenimento)
AVF-QT605F Témpera e revenimento a 605°C (resfriamento em forno apés o revenimento)
AVF-QT250 Témpera e revenimento a 250°C

AVF-Q Témpera a 800°C e deformagéo a frio (laminagéo)

Tabela 13 - Massa, em gramas, das amostras do ensaio para quantificacdo de
austenita retirada.

Amostra Massa (g)
AVF-QT565 0,0299
AVF-QT565-F 0,0298
AVF-QT585 0,0300
AVF-QT585-F 0,0295
AVF-QT605 0,0296
AVF-QT605F 0,0283
AVF-QT250 0,0293
AVF-Q 0,0302

2.8 - Caracterizacao por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

2.8.1 - Andlise das superficies de fratura
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Apoés a realizagdo dos ensaios de tenacidade ao impacto Charpy a -196°C,
foram observadas as superficies de fratura das amostras QT400, QT585 e QT 585-F
em microscopio eletrénico de varredura (MEV). O equipamento utilizado foi o MEV

Inspect S50 (ensaio alto vacuo 20 kV) do Instituto Nacional de Tecnologia (INT).

2.8.2 - Analise microestrutural

A microestrutura das amostras QT400, QT585 e QT585-F também foram
observadas no MEV. Para a investigacdo microestrutural, as amostras foram
preparadas através de lixamento em uma maquina politriz da marca Struers, com lixas
d’agua de granulometria 100, 220, 320, 400, 500, 600 e 1200, a fim de melhorar
gradativamente a rugosidade superficial da amostra analisada. Terminada a limpeza,
as amostras foram polidas, também em uma maquina politriz da marca Struers, com
solucao de alumina normal (alumina e agua destilada). Apds a etapa de polimento, as
amostras foram submetidas ao ataque metalografico. O ataque realizado para revelar
a microestrutura do ago 9% Ni foi o Nital 2% (solugdo com 2% de acido nitrico e 98%
de alcool), com tempo de exposicao de aproximadamente 10 segundos. Essas etapas
foram realizadas no Laboratério de Metalografia e Tratamentos Térmicos (LABMETT)
da UFF. Apdés o ataque, as amostras foram caracterizadas por MEV, utilizando o
equipamento FEI Quanta FEG 450 do INT.
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3 - Resultados e discussoes

3.1 - Ensaio de tenacidade ao impacto Charpy

Na Tabela 14, sdo indicados os resultados obtidos no ensaio de tenacidade ao

impacto Charpy a -196°C para cada experimento.

Tabela 14 - Resultado do ensaio de tenacidade ao impacto Charpy a -196°C.

Amostta | absorvidaly) | tatoral (mm
Q 71,3 0.8
QT350 22,0 0.1
QT400 15,5 04
QT450 39,5 05
QT500 155,0 17
QT565 212,8 1.6
QT585 201,3 16
QT605 221,5 17
QT565-F 143,8 1.1
QT585-F 169,3 16
QT605-F 113,3 1,2

Para auxiliar na analise, foram gerados os graficos ilustrados nas Figuras 28 e
29. Na Figura 28, podem-se observar as variagdes de tenacidade ao impacto e
expansao lateral, em fungdo dos diferentes tratamentos térmicos, nas amostras
resfriadas em agua apdés o revenimento. Observam-se melhores resultados de
tenacidade ao impacto a -196°C para a condicao de revenimento a 605°C. Para o
revenimento realizado a 400°C, observa-se uma significativa queda na energia de
impacto, como esperado de estudos anteriores [5] [9] [41]. Essa reducgao € associada a
temperatura de fragilizagao ao revenimento. Além disso, observa-se que, excetuando-
se a amostra QT350, as amostras apresentaram expansao lateral dentro do

estabelecido na norma ASTM A333 para o aco 9 Ni grau 8 (acima de 0,38 mm).
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Figura 28 - Variagado da tenacidade ao impacto e da expansao lateral com a temperatura de
revenimento.

Na Figura 29, sdo comparados os resultados das amostras resfriadas em forno
apos o revenimento com os das amostras resfriadas em agua. Observa-se uma queda
na quantidade de energia absorvida em todas as amostras resfriadas lentamente. No
revenimento a 605°C com resfriamento no forno, por exemplo, houve uma reducédo de
48,9% na tenacidade quando comparado com o resfriamento em agua. As amostras
QT565F, QT585F e QT605F sofreram fragilizacdo provavelmente porque foram
resfriadas lentamente na faixa de temperatura de fragilizagdo do ago 9%Ni (370-540°C).
Acredita-se que um periodo prolongado nessa faixa torna a austenita instavel, levando
a formacao de martensita durante o resfriamento e diminuindo, assim, a tenacidade ao

impacto do material. [5]
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Figura 29 - Variagao da energia de impacto (J) em fungéo das condi¢des de revenimento
(temperatura e condigéo de resfriamento).

A quantidade de energia absorvida em fungdo da expansao lateral dos corpos
de prova no ensaio Charpy V a -196°C apresentaram forte correlagéo linear (Figura 30),

com um valor de R igual a 0,9083, de acordo com a Equagéo (3):

y =123,87x — 14,38 (3)
250.0
| R*=0.9083 .
= - ]

S 2000 | y =123,87x - 14,38 "
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D e .
10001
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Figura 30 - Relagao entre a energia absorvida no ensaio Charpy V e os valores obtidos de
expansao lateral.
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3.2 - Ensaio de dureza

A média das medidas de dureza Vickers sao apresentadas na Tabela 15.

Tabela 15 - Resultado ensaio de dureza Vickers (HV10).

Amostra Dureza (HV10)
Q 331
QT350 308
QT400 299
QT450 281
QT500 263
QT565 245
QT585 242
QT605 240
QT565-F 242
QT585-F 238
QT605-F 239

O grafico da Figura 31 apresenta o comparativo dos valores encontrados de
dureza e energia de impacto Charpy em fungdo da temperatura de revenimento nas
amostras resfriadas em agua. Observa-se que a dureza diminuiu com o aumento da
temperatura de revenimento entre 350 e 500°C (faixa de fragilizagdo do 9% Ni). Nota-
se que, apesar dos menores resultados de tenacidade ao impacto encontrados nas
amostras revenidas nessa faixa, a dureza maxima (331 HV10) ocorreu na amostra
somente temperada, o que indica que a fragilizagdo ao revenimento do ago 9% Ni ndo

esta relacionada com algum processo de endurecimento.
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Figura 31 - Variagédo da energia de impacto e dureza com temperatura de revenimento.

Para analisar o impacto do resfriamento lento pds-revenimento, pode-se
observar os resultados da Tabela 16, que compara a tenacidade e a dureza das
amostras resfriadas em agua com aquelas resfriadas no forno apds o tratamento
térmico. Apesar da significativa reducdo da tenacidade ao impacto em todas as
amostras resfriadas lentamente, os valores de dureza foram muito semelhantes, o que
ratifica que a fragilizagao ao revenimento do ago 9% Ni ndo coincide com o processo de

endurecimento do material.

Tabela 16 - Tenacidade ao impacto e dureza de amostras resfriadas com agua e resfriadas ao
forno (lentamente) apds o revenimento.

Propriedades QT565 QTS565F QT585 QTS585F QT605 QT605F
Tenacidade (J) 212 144 201 169 221 113
Dureza (HV10) 245 242 242 238 240 239

3.3 - Fracao volumétrica de austenita

As fragdes de austenita, calculadas usando a Equacgao (2), sdo apresentadas na
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Tabela 17. Observa-se que, exceto para a amostra revenida a 605°C, as amostras

resfriadas lentamente apresentaram menor fragdo volumétrica de austenita.

Tabela 17 - Fragado volumétrica de austenita medida por método magnético.

Amostra QT565 QT565-F QT585 QT585-F QT605 QT605F
AVF 9,30% 6,90% 9,00% 7,60% 7,20% 15,40%

3.4 - Ruido magnético de Barkhausen (RMB)

As propriedades magnéticas do agco 9% Ni foram avaliadas através da medigao
da raiz quadrada média (RMS) do sinal RMB, obtido pela Equagéao (1), cujos resultados
estdo apresentados na Tabela 18. A Figura 32 mostra a variagdo do RMSgrys com a
temperatura de revenimento para as amostras resfriadas em agua apés o revenimento.

As variagdes de dureza e tenacidade ao impacto também foram incluidas.

Tabela 18 - RMS do RMB das amostras resfriadas em agua apoés o revenimento e da amostra
somente temperada (Q).

Amostra RMSRMB (V)

Q 0,42
QT350 0,43
QT400 0,43
QT450 0,41
QT500 0,45
QT565 0,28
QT585 0,23
QT605 0,12
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Figura 32 - Variagdo do RMSrws, tenacidade ao impacto e dureza em fungao da
temperatura de revenimento.

Com base na tabela e na figura apresentadas, pode-se observar que a amostra
somente temperada e as amostras revenidas na faixa de fragilizacdo (350 — 500°C)
apresentaram maiores valores de RMS em comparagdo com as amostras revenidas na
faixa de temperatura recomendada (565 — 605°C) e que o menor valor de RMS ocorreu
na condi¢ao de revenimento a 605°C.

A diminuicdo do ruido na faixa 565 — 605°C pode ser atribuida em parte ao
aumento da fase austenita em relagéo a faixa 350-500°C.

No entanto, conforme mostrado no capitulo anterior e ilustrado na Figura 33 -
Fragdo volumétrica de austenita (AVF) e RMSrvs em fungdo da temperatura de
revenimentoFigura 33, com o aumento da temperatura de revenimento, o percentual de
austenita comega a diminuir a partir de 565°C, o que indica que outros fatores também

estdo associados a queda do sinal RMB.
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Figura 33 - Fracdo volumétrica de austenita (AVF) e RMSrvs em fungao da
temperatura de revenimento.

Yu Deng et al. [43] estudaram o ruido magnético de Barkhausen em acos
comerciais AISI SAE 1025, 1035, 1045, 1055, 1065, 1075, 1084. De acordo com esse
estudo, o aumento da dureza torna o movimento da parede de dominio mais dificil,
devido a presenca de carbonetos finos que aumentam a forga de fixagcao, o que resulta
em sinais de RMB menores.

No estudo do RMB no aco SAE 5140 temperado e revenido, feito por Kemal
Davut e C. Hakan Gur [37], uma excelente correlagdo também foi encontrada entre os
parédmetros de Barkhausen e os valores de dureza. No ago somente temperado, que
apresentou maior nivel de dureza, obteve o menor valor de RMSgrwmg, j& 0 material
revenido a 600°C, com menor dureza, obteve o maior valor de RMSgrus. Conforme
explicado pelo autor, a medida que a temperatura de revenimento aumenta, a densidade
de discordancia diminui, as tensdes residuais diminuem e a estrutura magnética se
aproxima das de uma ferrita. Assim, a atividade do RMB fica mais alta devido ao
aumento do deslocamento da parede do dominio.

No entanto, conforme ilustrado na Figura 34, no caso do ago 9% Ni, observou-
se baixa correlagdo entre dureza e RMSgms no ajuste linear (0,57). Além disso, as
amostras que apresentaram maiores niveis de dureza (somente temperada e revenida
a 400°C com resfriamento em agua) foram as que apresentaram os maiores resultados
de RMSrue, diferentemente do que ocorreu nos materiais estudados por [43] e [37] em

outros materiais.
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Figura 34 - Relagéo entre RMSrwms € 0s valores obtidos de dureza.

A Figura 35 compara o RMSgrye das amostras resfriadas em agua apés o
revenimento com as amostras resfriadas lentamente no forno apés o tratamento térmico.
Os resultados das Figuras 32 e 35 mostram que o RMSgwms foi maior nas amostras que
sofreram fragilizagdo ao revenimento € na amostra somente temperada (Q), exceto para
a amostra QT605F, que, apesar de ter sofrido fragilizagdo ao revenimento devido ao
resfriamento lento, apresentou RMSgrumg (0,118) muito semelhante ao da amostra QT605
(0,115). Essa diminuicdo do RMSgryg provavelmente ocorreu em parte devido a maior
fragdo de volume de austenita (fase paramagnética) medida na amostra QT605F
(conforme mostrado na Tabela 17).

Em um trabalho anterior [17], a fragilizagdo ao revenimento de um ago
supermartensitico com 12% de Cr e revenido a 500°C foi detectada por analise de RMB,
mas o efeito de fragilizagdo da amostra revenida a 620°C e resfriada lentamente n&o
pode ser detectado porque, segundo os autores, essa amostra continha uma quantidade
significativa de austenita. O revenimento acima da temperatura A do aco e resfriamento
lento foram os fatores responsaveis pelo alto teor de austenita. Como consequéncia, o
RMSrme medido foi muito baixo e semelhante ao da amostra resfriada em agua, que
ndo sofreu fragilizacdo. Esse foi o mesmo comportamento observado na amostra

QT605F do presente trabalho, como pode ser observado na Figura 35.
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Figura 35 - Influéncia do resfriamento apds revenimento no RMSrms. Tenacidade ao
impacto e quantidade de austenita retida (AVF) também foram incluidos.

3.5 - Caracterizacao por Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

3.5.1 - Andlise das superficies de fratura

As Figuras apresentadas nesta segdo mostram a caracterizagdo feita em

microscopio eletronico de varredura (MEV) das superficies de fratura das amostras
QT400, QT585 e QT585-F apds o ensaio Charpy a -196°C.

A observacgao da superficie da fratura da amostra QT400 através do MEV revela,

conforme esperado, um aspecto fragil com facetas de clivagem e trincas intergranulares

(Figura 36).
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Figura 36 - Superficie de fratura da amostra QT400 no centro: (a) baixa e (b) alta
ampliacdo (medida de energia absorvida: 15,5 J).

A observacgao da superficie de fratura da amostra QT585F (resfriamento no forno
apos o revenimento) revela um aspecto predominantemente fragil, mas com uma
camada de ductilidade na parte lateral. A Figura 37 (a) mostra o aspecto da fratura fragil
na parte central deste corpo de prova, onde pode ser observada uma trinca intergranular
e facetas de clivagem. Por outro lado, a fratura do corpo de prova QT585 (resfriada em
agua ap6s o revenimento) foi completamente ductil, com dimples nucleados em inclusao
nao metalica (Figura 37 (b)). Esse resultado é coerente com o resultado do ensaio de
tenacidade ao impacto Charpy, pois, para a condi¢cao de resfriamento lento, a energia
absorvida encontrada foi inferior a obtida na condi¢ao de resfriamento em agua (169,3
Jx201,3J).

@ T (b)

Figura 37 - Superficie de fratura (a) QT585F mostrando clivagem e trincas
intergranulares no centro da amostra, indicando baixa tenacidade (medida de energia
absorvida: 169,3 J); (b) QT585 com dimples indicando alta tenacidade (medida de energia
absorvida: 201,3 J).
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3.5.2 - Analise microestrutural

As Figuras apresentadas nesta secao mostram as microestruturas obtidas por
MEV das amostras QT400, QT585 e QT 585-F.

A Figura 38 mostra a caracterizagdo microestrutural por MEV da amostra QT400.
E possivel notar uma microestrutura do tipo mista, composta por ripas e algumas
grandes placas de martensita revenida. A fragilizagao ao revenimento do ago 9% Ni é
atribuida a carbonetos intergranulares de Fes;C e/ou segregacao intergranular de fosforo
[9] [42]. A parte clara, observada em maior quantidade, pode ser austenita retida ou,
pelo fato de estar na condicao de fragilizagdo ao revenido, carboneto precipitado, o que
justifica a fragilizacdo do material quando revenido nessa temperatura. Para a
determinacdo do tipo de carboneto formado, seria necessaria a utilizagdo de
microscopia eletrénica de transmissao (MET), sendo esta caracterizagao sugerida como

trabalho futuro.

Figura 38 - Microestrutura da amostra QT400.

A Figura 39 mostra a caracterizagdo microestrutural por MEV das amostras
QT585 e QT585F. E revelada, em ambos os casos, uma microestrutura de martensita
revenida, apresentando a formacdo de ferrita e carbonetos mais grosseiros e
arredondados. Desta maneira, as discordancias podem se movimentar mais facilmente,
ocasionando uma acentuada queda na dureza do material. A amostra resfriada
lentamente (QT585F) tem precipitados (carbonetos) mais grosseiros e em maior

quantidade, o que sugere precipitagao adicional durante o resfriamento lento.



(a) (b)

Figura 39 - Microestrutura das amostras: (a) QT585 and (b) QT585F.
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4 - Conclusao

Os resultados obtidos no presente trabalho, que teve como objetivo verificar a
possibilidade de identificar de forma nao destrutiva, através do RMB, as condigbes de
tratamento térmico nas quais ocorre a fragilizagao ao revenimento no ago 9%Ni e, além
disso, correlacionar os resultados da analise por RMB com as variagbes microestruturais
e de propriedades mecanicas geradas com a realizagao de revenimento a diferentes
temperaturas e condi¢des de resfriamento, permitem as seguintes conclusoes:

1. A classica fragilizagdo ao revenimento do acgo baixo carbono 9%Ni ocorreu
quando este material foi revenido na faixa de 350 — 450°C e resfriado em agua. As
amostras que sofreram fragilizagdo puderam ser distinguidas pelo ruido magnético de
Barkhausen (RMB). A raiz quadrada média do sinal RMB (RMSrug) das amostras
temperadas e revenidas na faixa de 350 — 450°C foi significativamente maior do que a
encontrada nas amostras revenidas corretamente na faixa de 565 — 605°C.

2. Amostras que foram revenidas em temperaturas corretas (565 — 605°C), mas
resfriadas lentamente em forno, também sofreram alguma reducido na energia de
tenacidade ao impacto em comparacgao ao resfriamento a agua. Nesse caso, a medigcao
do RMB foi eficaz para separar as amostras resfriadas em forno das amostras resfriadas
a agua se a temperatura de revenimento fosse 565°C ou 585°C. No entanto, nenhuma
diferenca foi observada no revenimento a 605°C. Esse comportamento foi atribuido ao
alto teor de austenita da amostra resfriada lentamente a partir de 605°C, o que resultou
em um sinal de RMB baixo e semelhante ao da amostra resfriada em agua.

3. As microestruturas obtidas por microscopia eletrbnica de varredura foram

compativeis com os tratamentos térmicos realizados.
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5 - Sugestoes para trabalhos futuros

1. Caracterizar o tipo de carboneto formado apds os tratamentos térmicos
através da analise por microscopia eletrénica de transmissdo (MET) e verificar a
correlacdo com o RMB.

2. Medir a densidade de discordancia do 9% Ni nas diferentes condi¢cdes de

tratamento térmico (temperatura e resfriamento) e verificar se ha correlagao com o RMB.
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