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Acos inoxidaveis duplex sdo materiais com microestrutura bifdsica formada por ferrita
e austenita. Eles possuem boas propriedades mecanicas e resisténcia a corrosdo, sendo
conseguidas as melhores propriedades quando essas fases estdo em proporgdes
aproximadamente iguais. Quando expostos em altas temperaturas (300°C a 1000°C), pode
ocorrer uma mudanca no balanco ferrita /austenita e esses acos precipitam fases secundarias
que prejudicam algumas propriedades do material. Um exemplo de fase deletéria é a fase
sigma, que requer maior atengdo. Por possuir duas fases com propriedades magnéticas
distintas, a utilizacdo de ensaios magnéticos é adequada para examinar a estrutura desses
acos. O ensaio ndo destrutivo utilizado neste trabalho é a técnica de correntes parasitas
pulsadas. Esta técnica vem sendo estudada recentemente, principalmente na caracterizacdo
de materiais. Este trabalho tem como objetivo caracterizar agos inoxidaveis duplex com
diferentes percentuais de fase sigma através da técnica de correntes parasitas pulsadas,
correlacionando-os aos parametros da técnica como amplitude do sinal e tempo que o sinal
atinge o maximo.

Palavras-chave: Correntes parasitas pulsadas, acos inoxidaveis duplex, analise metalografica,
difracdo de raios-x.



Dedico a minha familia, que com muito amor
e apoio, ndo mediram esforgos para que eu
chegasse até esta etapa de minha vida.

Vi



Agradecimentos

Agradeco a Deus por estar sempre me iluminando;

Aos meus pais Alexandre e Rosana e ao meu irmao Rafael, pelo amor e apoio incondicional;

Ao Eduardo, uma pessoal especial em minha vida;

Aos professores Jodao Marcos Alcoforado Rebello e Jodo da Cruz Payao Filho, pelas orientagGes

e apoio;

A todos os professores do Departamento de Engenharia Metallrgica e de Materiais, que

contribuiram para a minha formacao;

Ao engenheiro Rodrigo Sacramento da Silva, pela paciéncia e dedicagdo que teve comigo;

Aos amigos do Laboratério de Ensaios Ndo Destrutivos, Corrosdo e Soldagem (LNDC), em

especial a doutora Maria Cristina Lopez Areiza, pelos incentivos e apoio constante;

Aos meus amigos de faculdade, por tudo que passamos juntos;

As fiéis amigas do tempo de escola que sempre entenderam a minha auséncia;

E a todas as pessoas que de uma maneira ou de outra contribuiram para o andamento deste

trabalho.

Vii



Sumario

JAN={ g [o [T T 0 1T | o 1R PURRRNt vii
R = e Tl T = TSR UPPRS Xi
LiSta dE TAB@IAS ..ceeeeiieiiiee ettt e e st neen Xiv
R VoY oY ¥ Tt o SR UURPSPNE 15
2. ACOS INOXIAAVEIS ..eeeviieeeeiiieeccteee e ettt e ettt e e ettt e e e ettt e e eetee e e e asaeaeeasseeseesaasseeesassaeeeessaeaeansseeann 18
2.1. AcOS INOXIdAVEIS AUSTENITICOS ..eeeeuvriiieeiiiiee ettt ettt e ettt e e e aa e e e e ara e e e eennaea s 18
2.2. AGOS INOXIAAVEIS FEITILICOS ..uuvviiiiiiiie e ettt ettt ettt eere e e et e e e e ar e e e e aae e e eabaeesenseees 19
2.3. AgoS INOXidAVEIS MaArteNSITICOS . ocvviiiieiiiiie ettt ettt e e s erare e e et e e e s anaee s 19
2.4. Acos Inoxidaveis Endurecidos por Precipitagdo......ccceccveeeeeciieeeecieeee ettt et 19
2.5. ACOS INOXIAAVEIS DUPIEX ..eeiieiiieeeeiiee ettt ettt e ettt e ettt e et e e et e e e e e easabeeeeeasaeeeensaeeeenreeans 20
2.5. 10 HISEOTICO .ttt ettt ettt e b e bt e s bt e she e sanesan e et e et eeneereens 20
2.5.2. Caracteristicas do aco inoxidavel dupleX .........cccevieeiieeiiiiie e 21
2.5.3. IMIICIOESEIULUIA .ottt st e s st e e e s e e s s mree e s s meee e e nnnees 25
2.5.4. TratameNntos tEMMICOS ....ccoueiitieiieitiei ettt ettt sttt st sttt e e be e beesbe e beesbee s 27
2.5.5. Precipitacdo de fases intermetaliCas.........ccevieeiiiiccieee e 29
2.5.5.1. Alfa primario (@) € faS@-G......cueiieieiieee ettt e e e 32
2.5.5.2. Austenita SECUNAIIA (V2)...eeeecriee ettt ettt e e e e et e e e aae e e e anaee s 32
2.5.5.30 CRi (X)-+eeveereerreemite ettt ettt ettt ettt ettt e b e e eb e h e ht et e st e eate et et e beebeenteens 33

2. 5. 5.4 R B T ettt e h e bbbt he e she e sar e s b ettt ereenreen 34
2.5.5.5. NIitretos (Cr2N @ CrN) coeiiiiiiiiiieeiee ettt eeereee e e e e eeettre e e e e e e e ee e eeasraeeeeeeeeennnns 35
2.5.5.6. Carbetos (M23C6 € IMT7C3) ...ttt ettt ettt e e e e e are e e e naee s 36
2.5.5. 7. EPSHON (£) reeieeiiiie ettt ettt ettt ettt e et e e e et e e e e e e e e e ara e e e e araeeeenraaaas 36
PRIt T F={ 1 o F- N (o ) ISR 37
2.5.6. Propriedades MagnétiCas......cccccueiieciieeeiciee ettt ertee e e ttee e e e e evae e s e eatae e e ennees 40
DT R Y o Tor= ot 1TSS 41



I 00 ] 1= 0} (=T 2= 1 €= Y 1 = F USSP URPPON 43

T8 15 o T T o T OSSO U OO URSU TP 43
3.2. Principio DASICO da TECNICA ... ..ceiiiiiiie ettt ettt e et eeaae e e e eaba e e e e nreea s 43
3.4. Fatores que afetam as correntes Parasitas......ccccccueeeecieieeeeciiiee e ee e e 46
3.4.1. Condutividade @lELTrICa ....ccveeireeeiieiie et 47
3.4.2. Permeabilidade ........oooei e s 47
I T =Y [U 1T o [l - [T U OO RO PUPRRRRO 47
3.4.4. Geometria e forma do material ensaiado........cccceveeriiriiiiiiiis 47
3.4.5. Proximidade entre a bobina e o0 material ensaiado.........ccccevieviiiiiniiiiie, 48
3.3. Vantagens € [imitag0es dO NS0 ....ccccccccuiiiiiieee e e e e e e e e e re e e e e 48
3.5. Plano de iMPeAANCIa.......ueiieiiiee ettt ettt et e e et e e e et ab e e e e ata e e e e araeeeenraeaas 49
3.6. Tipos de sONdas UtIliZadas........cecccuueiee ittt e e e e e et e e e eareee s 50
3.6.1. SONAAS ADSOIULAS ...cveiiiiiiiiieeeet ettt 50
3.6.2. S0NdAS DIfErENCIAIS «..veruverrieteeiiet ettt st sttt et et b e e e 51
3.6.3.50NdaS A€ REFIEXA0 ..eeuveiiiiieiieeeee e s 51
A Y o] Tor- [ ol 1RSSR 51
3.8. Correntes Parasitas PUlSAdas (PEC) .......cocccuveeieiiiiiiiiiieeee e eeeeiireeeeeeeeeeitrreeeeeeeeeeeeeasreaeeeeee s 53
I 010 i = T oo Y 1y o 1= - ol 1T 57
4.TEcNICas de CaraCleriZAta0 ....cececuiieeeeiiee e et ettt e ettt e e et e e e e ebe e e e et ee e e abaeeeeeareeesenreeeeensees 64
4.1. MicroScoPia OtiCa (IMO) ....uueeeeeeeeeeeeeeeee et ee ettt ettt neee et seeee st esseese s e seeseaeas 64
4.2. Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV).......cooiiiiiiiee ettt 65
4.3. Difragdo de RAIOS-X (DRX)...eeeiciiieieiiieie ittt ettt et e et e e s te e e e ste e e e e arae e e e ata e e e eanteeeenarees 70
T W CT=Y - Tor- To J o [l 2 - 1o Ty USSR RSRR 71
N N W =Y e [ =Y = = S UUUR 71
5. Materiais @ METOUOS ....ccuiiiieiiiiieiee ettt sttt st 74
T B 0o T g o Yo Lo [ 2 ¢ )V IR 74
5.2. Tratamentos TEIMICOS ..cccueeiueerieeitieitieeite ettt ettt e st e sheesate st e sat e sate et beebesbeebeebeenbeenseens 74



I T 1V =1 =1 (o -4 | - S 75

5.4. Microscopia OPtiCa (IMO) .....cueeeeeeeeeeeeeeeeeeseeee et ee et ettt s ettt se et essaese s e saeneaeas 76
5.5. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV).......oouueieeciieeecieee ettt et 76
5.6. EDS (Energy Dispersive X-Ray DELECLOI) ...ccccciiieiciiee ittt e 76
I A€o 14 710 s e = 13 = 1T 76
5.8. Correntes Parasitas PUlSada.......ooiueeiiiiiiiieeie et e 77
SR B D {2 Tor- Lol o [l 2 1o Ty U ER SRR 79
6. RESUILAAOS € DISCUSSE0 ...eeuveureruiiriieiee et ettt ettt et s bt e sbe e s bt e saee st saee s sanesanesbeeaneebeenneeneens 81
6.1. ANAlise MetalografiCa.......ccicciiiiiiiii e e et e e aree s 81
6.2. CONtAZEM A FASES ....eeiiiiiiie ettt e e e e e e e e e e e e e s e e btb e e e e e e e eesnnraaaeaaaean 84
5.3 EDS. .ottt ettt et ettt e te e te e bt e bt e b bt e eheeehteeateeateeateeateeateeteeteen 85
6.4. Correntes parasitas pulsadas (PEC) ......cuueiiiciiieiiiiiie ettt e e et e e anaee s 89
R T D11 = Tor- Lo o [T = 1o T 92
7 CONCIUSBES. ..ttt ettt ettt ettt ettt e bt e b e e bt e sheesaeesaeesaee st e eateeareeteeneens 95
8. Referéncias BibHOZGIrAfiCas ......ococuiii ittt e e e e e 97



Lista de Figuras

Fig. 1. Resisténcia ao impacto dos acos inoxidaveis duplex € 316L. (17)...cccceeeccreeeeecrereecnnennnn. 23
Fig. 2. Microestrutura tipica na condicdo comercial do aco duplex (11) .....ccceeevvveeeecieeeeciieeens 26

Fig. 3. Diagrama binario de fases com teor de fase ferrita constante na faixa de 10 a 90%. (21)

Fig. 4. Microestrutura tipica do aco inoxidavel duplex apds um trabalho a quente. (17).......... 28
Fig. 5. Microestrutura tipica apds um tratamento térmico a 1300°C. A fase escura representa a
fase ferrita enquanto que as ilhas claras representam a fase austenita. (15).......ccccceeeeciveeernns 29

Fig. 6. Diagrama esquematico que mostra as possiveis fases precipitadas no aco inoxidavel

Lo FUT oY1t (7 1 S 30
Fig. 7. Diagrama de fase pseudo-binario Fe-Cr-Ni para uma se¢do de 70% de Fe. (28) ............. 31
Fig. 8. Diagrama temperatura-tempo-precipitacdo para o ago UNS S31803. (18) ......ceeeeuvveennnes 31

Fig. 9. Microestrutura de um aco duplex contendo precipitacdo fina de fase intermetalica
austenita secunddria na matriz ferritica e ilhas de austenita. (15)......cccceeeciireeccieeeecieeeeeee. 33
Fig. 10. Micrografia de microscopio eletronico de varredura (MEV) das fases: (a) chi e (b)
3T ={a o T R ) PO OO U PP 34

Fig. 11. Micrografia de MET mostrando as diferentes morfologias dos nitretos precipitados.

Fig. 12. Micrografia feita por MET do a¢o duplex com precipitados de carbetos na interface
=1 aL =Y TV L= a1 = T 72 3 TR 36
Fig. 13. Desenho esquematico da nucleagdo da fase sigma na interface ferrita/austenita. (31)37

Fig. 14. Morfologia da fase sigma em diferentes tratamentos térmicos: (a) 950°C, (b) 850°C, (c)

T50°C. (28) cureereetteteeie ettt sttt ettt et b e bt e bt e s bt e s b e e e ae e s aee et eaeeeareereeneens 38
Fig. 15. Microestrutura tipica da formacdo da fase sigma na fase ferrita. (31)......cccccvveeecuneennnn. 39
Fig. 16. Evolucdo da dureza em corpos de prova tratados termicamente. (28).......cccceeeevveenns 39
Fig. 17. Variacdo da tenacidade com o percentual de fase sigma. (32)....ccccceeeecrvreeecierecccnnenenn. 40

Fig. 18. Exemplos da utilizacdo de acos inoxidaveis duplex: (a) Encaixes de tubula¢Ges usados

na industria offshore (36); (b) tUbUIACOES. (37) cuveeeieiiieieeieee ettt e 42
Fig. 19. Desenho esquematico do principio basico do ensaio de corretes parasitas. (41).......... 44
Fig. 20. Profundidade de penetragdo. (38) .....cccueieieciiei ittt eete e e e vae e 45

Fig. 21. Profundidade de penetragao padrao de acordo com a freqiiéncia de inspegdo para

AIVEISOS MATEIIAIS. (B4) ....uevveeieee ittt eeeeeeeare e e e e eee b e e e eeeeseeesasbbbereseeesesssbraseeaeeenn 46



Fig. 22. Efeito da espessura do material no ensaio de correntes parasitas. (41) .....cccceeeeeuvvenne. 48
Fig. 23. Representacao grafica do plano de impedancia. (41) ...ccccceeevveeeecieee e 50
Fig. 24. Exemplos de aplica¢Ges da técnica de correntes parasitas na industria petroquimica: (a)
Ensaios em tubos trocadores de calor para detecgdo de pites, trincas e perda de espessura, (b)

Ensaios com tubos de didmetros extremamente finos utilizando sondas rotativas, (c) Ensaios

em turbinas pois pode-se detectar trincas muito pequenas. (47).....ccceeeecieeeeciieeeeceee e, 52
Fig. 25. Pulso excitador de onda quadrada e a corrente que passa pela bobina. (40)............... 54
Fig. 26. Caracteristicas de um sinal tipico de PEC. (51)...ccccueiiiiiiiieciiieeecieee ettt eireee e 54

Fig. 27. Variacdo da amplitude do sinal a medido que aumenta a profundidade do defeito. (40)

Fig. 28. Sensor Magnetoresistivo. (55) .uuiiiciiiii it e ettt e e et rr e e e rra e e eebaeeeeans 56
Fig. 29. Resultado do ensaio de correntes parasitas para uma freqiiéncia de 100kHz. (27)...... 57
Fig. 30. Reprodugao das telas do programa EDAquis quando feita a varredura do estojo no lado
da rosca com entalhe de: (a) 3,0 mm de profundidade e (b) 1,0 mm de profundidade. Detalhe

para a detecgao de uma imperfeicao de usinagem na imagem (a). (57).ccccceeevcirieeicieeeencneeen. 58
Fig. 31. Plano de impedancia e componentes verticais e horizontais para dois tipos de defeitos:
(a) entalhe axial @ (B) FUFO. (58) ..uviii ittt e e e e et a e e e e anaea s 58
Fig. 32. Planos de impedancia para corpos de prova de aco AlISI 347 com diferentes percentuais
de fase martensita ensaiados em diversas freqUéncias. (59) ....cccoveeeeeiieeeeeiiieeeeceee e e, 59
Fig. 33. Sinais obtidos do tubo de referéncia. (61) ......cceeecuieiieiiieieiee e 60

Fig. 34. Tela do equipamento de correntes parasitas mostrando os defeitos encontrados no

COIPO A PrOVA. (B2) .eeiiiiiiieeeiiiie ettt e e ectee e e ettt e e e et te e e e etbeeeeeabeeeeeaseeeeesssaeeeeeastaeeeasseeesanseeeeensees 61
Fig. 35. Sinal transiente com os sinais dos defeitos. (48)......cccccveeiieiieeicciiie e 62
Fig. 36. Sinais de PEC para perda de espessura em corpos de prova de aluminio. (65)............. 62

Fig. 37 . Relagdo entre a amplitude do sinal com a deteccdo de defeitos em subcamadas. (67)

Fig. 38. Relagdo entre a amplitude do sinal com a espessura da camada cementada em corpos

(o L o1 o1V o LI [l N (S IS 63
Fig. 39. Desenho esquemadtico do microscOpPio OPLICO. ....cuveeeeciieeeiiiiie ettt eeeee s 64
Fig. 40. Desenho esquematico do microscépio eletrénico de varredura (MEV). (70)................ 66

Fig. 41. Desenho esquematico da interacdo dos feixes de elétrons com a regido de incidéncia
Lo I 10 g Lo 1 4 - T 740 ) OO USROS 67
Fig. 42. Desenho esquematico do funcionamento do detector de raios-X usado para

espectroscopia por dispersdo de energia (EDS). (69) ....ceeeereeieeiiieeeciieee et 68

Xii



Fig. 43. Espectro de EDS para determinacao da fase sigma. (10) .....cccceevvireeeicieeeeiieeeeciiieeen, 69
Fig. 44. Espectro de EDS para as fases contidas no aco duplex: (a) G, (b) %, (c) 7. (d) d e a

composicdo quimica de cada fase. (19) ..ueieiciiii et et e 70
Fig. 45. Geometria da deducdo da lei de Bragg. (72) ..ueeeecvueeeeecieee e eecieeeeetree et evrne e 72
Fig. 46. Desenho esquematico da sonda utilizada. .......cccccvveeieiiiii i 77
Fig. 47. Dimensdes da sonda utilizada. ........cccooeiiiiieiiii e 78

Fig. 48. (a) Fotografia da sonda utilizada no ensaio, (b) Detalhe do sensor GMR acoplado a

oo o1 - PSSP UR PP PP PRRRPRRPRO 78
Fig. 49. Equipamentos utilizados no ensaio de correntes parasitas. ........cccceeevevveeeicieeeeiivveeen. 79
Fig. 50. Equipamento de difragdo de raios-x Utilizado. ........cceevuveeiiiiiieicciiee e 80
Fig. 51. Microestrutura do CP 1 com o tratamento térmico de solubilizagdo. .......c.ccceeeeuneeennes 81

Fig. 52. Microestrutura do CP 3 com o tratamento térmico de solubilizagdo seguido de um
envelhecimento @ 800°C POF 30 MIN....uuiiiiiiiiiiiiieee e e cccrrer e e e e e e e rrre e e e e e estrre e e e seeeeesessanssseeaaanas 82
Fig. 53. Microestrutura do CP 5 com o tratamento térmico de solubilizagdo seguido de um
envelhecimento @ 800°C POF Lh. . ... it e e e e e e et rrr e e e e e e e snnraaeeeaae s 83
Fig. 54. Microestruturas do CP 7 com o tratamento térmico de solubilizacdo seguido de um
envelhecimento @ 750°C PO 2N. ...ttt e e e e e e rare e e et e e e e aaeee s 84
Fig. 55. Andlise por EDS: (a) Imagem de MEV com os pontos onde ocorreu a andlise por EDS do
CP 3; (b) Espectros de EDS para 0s respectivos PONtOS. ......cueeeecvieeiriiieeeeiiiee e eecriree e 86
Fig. 56. Andlise por EDS: (a) Imagem de MEV com os pontos onde ocorreu a andlise por EDS do
CP 5; (b) Espectros de EDS para 0s respectivos PONtoS. ......cc.eeeecvieeeiciiieeeiiiee e eecriree e 87
Fig. 57. Andlise por EDS: (a) Imagem de MEV com os pontos onde ocorreu a andlise por EDS do
CP 7; (b) Espectros de EDS para 0s respectivos pONtoS. ......ccueeeeciieeieiiieeeeiiiee e eecriree e 89
Fig. 58. Sinal obtido pelo ensaio de PEC para os corpos de prova com diferentes percentuais de
L EI=IT = 4 T TR USSP 90
Fig. 59. Correlacdo entre a amplitude do sinal e a porcentagem de fase sigma (a) considerando
0 CP 1 e (b) N0 considerando 0 CP 1. ......cooiiiiiiiiieee ettt et et e e e et e e e 91

Fig. 60. Correlacdo entre o tempo que o sinal atinge o0 maximo e a porcentagem de fase sigma

(a) considerando o CP 1 e (b) ndo considerando 0 CP 1. .......ccccccouveeeeiiiiieecciiee e e 91
Fig. 61. Difractograma dO CP L. .....ccooiiiiiiiiiiee ettt sttt e e etre e e e satae e e s e sateeessbaaeesentaeeesans 92
Fig. 62. Difractograma do CP 3......oo ittt et e e e tre e e e stae e e e e sateeesebaaeesentaeeesans 93
Fig. 63. Difractograma dO CP 5......coooiiiii ettt e e et e e e satae e e s e sbteeesebaeeeesntaeeesans 93
Fig. 64. Difractograma dO CP 7. .....co ittt ettt e e e tte e e e stae e e s e sateeeeebaaeesentaeeesans 94

xiii



Lista de Tabelas

Tabela 1. Composi¢ao quimica dos principais agos inoxidaveis. (4; 17) .ccccceeeeieeeeicieeeeciieeeeeenns 21
Tabela 2. Propriedades mecanicas do ago duplex UNS S31803. (17) ...ccccveeevcrreeeeiciveeeeiieeeeeenns 23
Tabela 3. Resultado dos testes de impacto de Charpy em corpos de prova tratados a mesma

temperatura por tempos diferentes. (18)......ccueie i i 24

Tabela 4. Vantagens da utilizacdo dos sensores GMR em relacdo aos sensores Hall e AMR. (56)

..................................................................................................................................................... 56
Tabela 5. Composicdo quimica do ago usado no trabalho...........ccccvveieciiiiiciiicccee e, 74
Tabela 6. Corpos de prova com seus respectivos tratamentos térmicos. ........cccceeeveeeecirveeeennnes 75
Tabela 7. Valores de fragdo volumétrica das fases ferrita, austenita e sigma........ccccceeecvveeeennns 84

Xiv



1. Introducao

Atualmente, nas indUstrias quimicas, petroquimicas, nuclear e de dleo e gas, os agos
inoxidaveis duplex sdo amplamente utilizados. Na maioria dos casos, a utilizacdo desses acos

duplex é devido a excelente combinacdo de alta resisténcia a corrosdo e alta resisténcia

mecanica aliada a uma boa tenacidade.

Os acos duplex sdo assim chamados por possuirem uma microestrutura formada por
duas fases distintas: ferrita e austenita, que quando estdo em quantidades aproximadamente

iguais (obtidas através do tratamento de solubilizacdo) apresentam melhores propriedades.

Quando utilizados em processos que requerem altas temperaturas, como em ciclos
térmicos de soldagem, entre 300°C e 1000°C, estes acos podem precipitar fases intermetalicas
que prejudicam as propriedades do mesmo. Uma fase bastante prejudicial que pode ser
formada é a fase sigma, que é uma fase dura, fragil e rica em cromo, causando um

empobrecimento da matriz em relacao a este elemento.

Por possuir duas fases com propriedades magnéticas distintas, a utilizacdo de ensaios
magnéticos é adequada para examinar a estrutura desses agos. O material em seu estado
solubilizado apresenta caracteristicas ferromagnéticas, a mesma apresentada pela fase
ferritica, enquanto que a fase austenitica apresenta um comportamento paramagnético. O
aumento do percentual de fase sigma acarreta uma diminuicdo do comportamento
ferromagnético do aco duplex, devido a diminui¢cdo do percentual de ferrita na microestrutura

do material.

O ensaio de correntes parasitas apresenta uma ampla faixa de aplicacdes na classe de
ensaios eletromagnéticos. Este ensaio consiste na gera¢do de correntes parasitas por meio de
bobinas quando sdo excitadas por correntes elétricas variaveis. Através do monitoramento da
impedancia da bobina pode-se avaliar propriedades elétricas e magnéticas dos materiais e

também sua integridade.

A técnica de correntes parasitas é uma ferramenta ndo destrutiva que possui uma
variedade de inspec¢des e medidas que podem ser executadas. Em circunstancias apropriadas,
a técnica pode ser utilizada para deteccdao de falhas, medidas de espessura de materiais,

medidas de espessura de revestimentos, medidas de condutividade para identificacdo de
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materiais, deteccdo de danos térmicos e monitoramento de tratamentos térmicos. Além de
caracterizar mudangas do tamanho de grdo, tipos de microestruturas, mudancas

microestruturais e mudancas de dureza apds algum tratamento.

Varios ensaios destrutivos foram discutidos na literatura, mas poucos ensaios nao
destrutivos foram utilizados. Ensaios metalograficos e difracdo de raios-x nos ddo medidas
diretas de fase sigma, entretanto precisam de tempo para o processamento e acabamento

superficial.

O ensaio ndo destrutivo que é utilizado neste trabalho para observar a mudanca na
microestrutura e caracterizar esse tipo de aco é a técnica de correntes parasitas pulsadas, do
inglés “pulsed eddy current”, também conhecida como PEC. Esta técnica é nova e vem sendo
estudada recentemente, principalmente na caracterizacao de materiais, tendo maior utilizacao

na detecc¢do e dimensionamento de defeitos.

O obijetivo deste trabalho é analisar a técnica de PEC na caracteriza¢do do aco duplex

de modo confidvel, de facil aquisicdo e analise de dados.
Este trabalho estd organizado da seguinte maneira:

O capitulo 2 apresenta uma breve introducdo sobre os acgos inoxiddveis, dando maior
énfase aos acos inoxidaveis duplex. E apresentado um histérico, como surgiu e como foi
utilizado pela primeira vez na industria. Suas caracteristicas, microestrutura, os tratamentos
térmicos feitos e as precipitacdes de fases também sdo descritos. Por fim, sdo mostradas suas

aplica¢Oes na industria quimica, petroquimica e nuclear.

O capitulo 3 trata da técnica ndo destrutiva de correntes parasitas. Um breve histérico
e seu principio basico sdo mostrados. Também sdo descritas as vantagem e limitacGes desta
técnica, além dos fatores que influenciam a mesma. Foi feita uma breve descricdo sobre o
plano de impedancia e as sonda utilizadas. A técnica de correntes parasitas pulsadas foi

descrita detalhadamente. Por fim, as aplicagGes desta técnica ndo destrutiva.

O capitulo 4 é composto por uma descricdo dos principais métodos utilizados no
processo de caracterizagdo de materiais, como a observacdo em microscopio Optico e
microscopio eletrénico de varredura. A utilizacdo da ferramenta de deteccdo de fases
presentes, como o EDS, também é apresentada. Por fim, é feita uma descri¢do da técnica de

difracdo de raios-x.
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No capitulo 5 é feita uma descricdo dos materiais e os métodos utilizados para a
realizacdo deste projeto: como foram feitos os tratamentos térmicos nos corpos de prova, a
metalografia, a contagem de fases, o ensaio de correntes parasitas pulsada e o ensaio de

difracdo de raios-x.

No capitulo 6 sdo mostrados os resultados obtidos e sdo feitas as discussoes.
Primeiramente sdo feitas as andlises dos resultados de microscopia eletrénica, a contagem de
fases, os resultados de correntes parasitas pulsada e, em seguida, os resultados de difracdo de

raios-x.

Por fim, no capitulo 7 sdo apresentadas as conclusGes do trabalho.
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2. Acos Inoxidaveis

Os agos inoxidaveis sdo baseados no sistema ferro-cromo, ferro-cromo-carbono e
ferro-cromo-niquel, mas podem conter adi¢des de outros elementos de liga tais como
molibdénio, manganés, silicio, cobre, titanio, nidbio, vanadio e nitrogénio, que alteram suas
microestruturas e propriedades. Eles sdo classificados de acordo com a sua microestrutura.
Sao eles: agos austeniticos, agos ferriticos, agcos martensiticos, acos duplex e acos endurecidos
por precipitacdo (precipitation-hardenable, PH). Os tipos mais comuns de agos inoxiddaveis
como austeniticos, ferriticos e martensiticos foram descobertos na primeira década do século

20.

Com a descoberta dos acos inoxidaveis, a industria quimica e as aplicacbes em altas
temperaturas tiveram uma nova classe de materiais disponiveis, mais adequada a suas
instalacBes. Os numeros de producdo mostram claramente o impacto causado por esses
materiais. Em 1934, aproximadamente 56.000 toneladas de aco eram produzidas, enquanto

gue em 1953, mais de 1 milhdo de toneladas era produzida (1).

2.1. Agos Inoxidaveis Austeniticos

Os acos inoxidaveis austeniticos tém estrutura cubica de face centrada. Esta estrutura
é obtida através de elementos de austenitizagdo como niquel, manganés e nitrogénio. Sdo
chamados de austeniticos por apresentar esta fase estavel em temperaturas até mesmo
inferiores a ambiente (2). Esses acos sdo essencialmente ndo-magnéticos. O teor de cromo
geralmente varia de 16% a 26%, o teor de niquel até 35% e manganés até 15%. Molibdénio,
cobre, silicio, aluminio, titanio e niébio podem ser adicionados para melhorar certas
caracteristicas como resisténcia a corrosdo por pites ou resisténcia a oxidagdo. Enxofre ou

selénio podem ser adicionados para melhorar a usinabilidade da liga (3).

Acos inoxidaveis austeniticos possuem boa soldabilidade e tenacidade em baixas
temperaturas, enquanto que sua resisténcia mecanica e resisténcia a corrosdo sob tensdo sdo
baixas (4). Apresentam boa ductilidade, mas, no entanto, apresentam alto custo
principalmente devido ao niquel adicionado (5). Essas propriedades tornam o ago inoxidavel

austenitico muito utilizado nas industrias quimicas e petroquimicas.
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2.2. Agos Inoxidaveis Ferriticos

Esses acos sdo ligas contendo essencialmente elementos de liga estabilizadores de
ferrita como cromo e possui estrutura cubica de corpo centrado. O teor de cromo é na faixa de
10,5% a 30%. Alguns graus podem conter molibdénio, silicio, aluminio, titanio e niébio para |he
conferir caracteristicas particulares. Enxofre ou selénio podem ser adicionados no caso do aco

ferritico para melhorar sua usinabilidade.

Ligas ferriticas sdo ferromagnéticas. Elas podem ter boa ductilidade e formabilidade, ja
a tenacidade pode ser limitada em baixas temperaturas, devido ao aumento no teor de cromo.
A fragilizacdo dos acos inoxidaveis ferriticos pode ter diversas causas, mas, sem duvida, o
carbono e o nitrogénio desempenham um papel muito importante na maioria dos casos (3).

Esses acos possuem normalmente baixo custo e sdo imunes a corrosdo sob tensdo (5).

2.3. Acos Inoxidaveis Martensiticos

Esses acos sdo essencialmente ligas de cromo e carbono que possuem uma estrutura
distorcida cubica de corpo centrado. Sdo ferromagnéticos, endureciveis por tratamentos
térmicos e geralmente sdo resistentes a corrosdo. O teor de cromo é geralmente na faixa de
10,5% a 18% e o teor de carbono pode exceder 1,2%. Essas quantidades sao balanceadas para
garantir uma estrutura martensitica apds o endurecimento. O excesso de carbonetos pode
estar presentes para aumentar a resisténcia ao desgaste ou para manter arestas cortantes,
como no caso das laminas de faca. Elementos como nidbio, silicio, tungsténio e vanadio podem
ser adicionados para modificar a resposta da témpera apds o endurecimento. Pequenas
quantidades de niquel podem ser adicionadas para melhorar a resisténcia a corrosdo e a

tenacidade. Enxofre ou selénio podem ser adicionados para melhorar a usinabilidade (3).

2.4. Acos Inoxidaveis Endurecidos por Precipitacao

Sdo ligas de cromo-niquel que contem elementos endureciveis por precipitagdo, como

cobre, aluminio ou titanio. Esses acos podem ser austeniticos, semi-austeniticos ou
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martensiticos na condicdo recozida. Os agos austeniticos podem ser frequentemente

transformados em martensiticos através de tratamentos térmicos (3).

2.5. Agos Inoxidaveis Duplex

2.5.1. Historico

A primeira referéncia sobre o ago inoxidavel duplex surgiu em 1927, quando Bain e
Griffith relataram seus resultados em um sistema Fe-Cr-Ni e mencionaram a existéncia de um

campo compreendendo duas fases: austenita e ferrita.

Anos mais tarde, as primeiras toneladas de aco duplex foram produzidas e estudadas.
Em 1930, a empresa suica Avesta Jernverk desenvolveu duas ligas de ago duplex: a 453E (com
composicdo de 25% de Cr e 5% de Ni) e a 453S (com composi¢do de 27% de Cr, 5% de Ni e
1,5% de Mo). Os resultados de resisténcia a corrosdo intergranular em testes com aguas

salinas se mostraram excelentes, e incluiram esses a¢os na lista de producdo da empresa.

Em 1947, uma nova liga duplex, UR50 (contendo 21% de Cr, 7% de Ni, 2,5% de Mo,
1,5% de Cu e 0,07% de N) se tornou padrao nos navios franceses. Nesta época, o controle de
oxigénio, enxofre e carbono ndo era satisfatdrio e frequentemente os produtos feitos com a

liga UR50 apresentavam trincas e eram frageis (4; 6).

O tipo de aco inoxiddvel duplex mais frequentemente usado, segundo (3; 6), na década
de 1960 foi o AISI 329. Nesta época, adi¢cdes de nitrogénio ainda ndo eram intencionalmente
acrescentadas e este tipo de aco era predominantemente ferritico. Somente com a introducao
dos processos de VOD (Vacuum Oxygen Decarburisation) e AOD (Argon Oxygen
Decarburisation) foi possivel produzir acos duplex com baixo teor de enxofre, oxigénio e
outros elementos com propriedades controladas (1; 6; 4). Um dos primeiros acos a ser
produzido usando estes processos foi o AVESTA 3RE 60. Ele foi introduzido no mercado por

volta de 1972 e tinha cerca de 40% em volume de austenita (3).

Algum tempo depois foi desenvolvido o aco DIN W. Nr. 1.4462, padronizado na
Alemanha. Ele possuia alta resisténcia a corrosdo e sua composicao é frequentemente

empregada hoje em dia.
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2.5.2. Caracteristicas do a¢o inoxidavel duplex

Acos inoxidaveis duplex sdo assim chamados por possuirem uma microestrutura
formada por duas fases (ferrita e austenita) e apresentarem estas fases em quantidades
aproximadamente iguais, (6; 7; 8; 9; 10; 11; 12) apresentando boas propriedades mecanicas
como elevada resisténcia mecanica, boa ductilidade, boa tenacidade e boa soldabilidade (13).
Esses acos possuem a habilidade de se apassivar e permanecer no estado passivo em diversos

meios em que sao expostos.

Os acos duplex apresentam alto percentual de elementos de liga, como cromo, niquel,
molibdénio e nitrogénio, que devem ser balanceados de forma apropriada a fim de possuirem
fracGes volumétricas similares de todas as fases e conceder a ferrita e austenita resisténcia a

corrosdo e resisténcia mecanica (1; 4; 7; 8; 14; 15; 16).

Alguns autores (4; 17) montaram a Tabela 1 mostrando a composi¢ao quimica dos

principais tipos de acos inoxidaveis.

Tabela 1. Composicdo quimica dos principais agos inoxidaveis (4; 17).

UNS C (%) Si (%) Mn (%) Cr (%) Ni (%) Mo (%) N (%)
$ 32304 0,03 0,50 1,00 23 4,50 - 0,10
$31803 0,03 1,00 2,00 22 5,50 3,20 0,18
$ 32750 0,03 0,80 1,20 25 7,00 4,00 0,30

Com relagcdo a composicdo quimica, os autores (17) separaram os agos inoxidaveis duplex

em trés grupos:

a) Acos inoxidaveis duplex de baixa liga: devido ao menor teor de elementos de liga e

nao possuem molibdénio na composicdo quimica. Exemplo: UNS S32304.

b) Acos inoxidaveis duplex de média liga: se enquadram os duplex mais utilizados, pois

apresenta resisténcia a corrosao intermedidria. Exemplo: UNS S31803.
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c¢) Acos inoxiddveis de alta liga: sdo designados por superduplex, pois apresentam
elevada resisténcia a corrosdao comparavel aos superausteniticos que possui entre 5 e

6% de molibdénio. Exemplo: UNS S32750.

Segundo HUANG e SHIH (10), é considerado que qualquer uma das fases, tanto ferrita

qguanto austenita, que estiver em menor proporg¢ao nao tenha percentual menor que 30%.

A elasticidade desses acos é superior a duas vezes a elasticidade em acgos de Unica fase,
como acos ferriticos ou austeniticos. Eles possuem também alta tenacidade e ductilidade se
comparados com acos ferriticos e martensiticos, e alta resisténcia a corrosdo sob tensdo e
corrosdo intergranular, se comparados a agos austeniticos (1; 4; 13; 18). Possuem também
limite de escoamento duas vezes maior que para o aco inoxidavel austenitico (4; 17). Eles
possuem também a vantagem de ter menos teor de niquel, dando ao a¢o duplex resisténcia a
corrosdo similar a dos acgos inoxidaveis austeniticos. A combinacdo de alta resisténcia e baixo
teor de niquel torna o aco duplex uma alternativa bastante atraente em contraste com os tipos

austeniticos, especialmente quando o custo do niquel for alto (4).

A extraordinaria resisténcia a corrosdo (e outras propriedades) do aco inoxidavel duplex
pode ser maior do que o requerido em algumas aplicagdes. Em certas aplicagdes, como em
corrosdo sob tensdo, o aco duplex pode ser uma solucdo aceitavel, mas pode ndo ser uma
solucdo econdmica de substituicdo dos acos inoxidaveis austeniticos do tipo 304, 316 ou 317.
O maior custo do a¢o duplex se deve primeiramente a quantidade de elementos de liga como

niquel e molibdénio (4).

Os acos inoxidaveis duplex apresentam alta resisténcia ao impacto na temperatura
ambiente. Resultados de ensaios de impacto demonstram que os a¢os duplex apresentam boa
tenacidade. Porém esta tenacidade estad limitada a fragdao volumétrica e a distribuicdo de
ferrita. A Fig. 1 mostra os resultados obtidos por SENATORE et al. (17) no ensaio de impacto
(Charpy) para acgos inoxidaveis duplex em comparacdo a liga inoxidavel austenitica 316L.
Observa-se que a temperatura de transicdo ductil-fragil para os agos duplex estd em torno de -
50°C enquanto que a liga 316L ndo apresenta este fendOmeno, pois esta transicdo é tipica da

fase ferritica.
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Fig. 1. Resisténcia ao impacto dos acos inoxidaveis duplex e 316L (17).

Também segundo os autores (17), algumas propriedades mecanicas do a¢o inoxidavel

duplex UNS S31803 estdao mostradas na Tabela 2.

Tabela 2. Propriedades mecéanicas do aco duplex UNS S31803 (17).

AISI / UNS Resisténcia ao Resisténcia a Alongamento Dureza Microestrutura
escoamento tracdo (MPa) minimo (%) Vickers
(MPa)

304L 210 515-680 45 155 Austenita
316L 220 515-690 40 160 Austenita

S 32304 400 600-820 25 230 Duplex

S 31803 450 680-880 25 260 Duplex

S 32750 550 800-1000 25 290 Duplex

Ja os autores (18), mostraram o resultado de testes de impacto de Charpy, em corpos
de prova de ago duplex com tratamentos térmicos a 850°C em diferentes tempos: 6 min., 40
min. e 600 min. Pode-se perceber que a energia absorvida durante o impacto diminui

consideravelmente com o tempo de envelhecimento, como pode ser visto na Tabela 3.
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Tabela 3. Resultado dos testes de impacto de Charpy em corpos de prova tratados a mesma
temperatura por tempos diferentes (18).

Corpos de prova envelhecidos a Energia absorvida durante o ensaio de
850°C (min) impacto (J)
6 264 + 46
40 80+26
600 75+ 10

Outros autores (19) também provaram que a tenacidade ao impacto de Charpy
diminui com o aumento do tempo de tratamento térmico, e a dureza aumenta com o aumento

do tempo de envelhecimento do aco.

A resisténcia a corrosdo por pites (pitting corrosion resistance, PRE) no ago inoxidavel
duplex estd associada a composicdo de elementos de liga como cromo, molibdénio e

nitrogénio, através da formula:

PRE=%Cr+3,3% Mo+16 %N

(1;6; 4;13;17)

Segundo alguns autores (1; 20), cromo e molibdénio sdo formadores de ferrita e se
concentram principalmente nesta fase, e o nitrogénio se concentra principalmente na
austenita. Nos passos iniciais do desenvolvimento, o aco duplex possuia baixos niveis de
nitrogénio e era suscetivel a corrosdo por pites. Acos duplex mais modernos possuem niveis
maiores de nitrogénio (entre 0,2 e 0,32 %), que ddo maiores resisténcias a corrosdo na fase

austenita em comparacao a fase ferrita (1; 4).

Os agos duplex apresentam comportamento intermediario entre os agos inoxidaveis
austeniticos e ferriticos. A condutibilidade térmica dos agos inoxidaveis duplex é maior do que
a dos agos inoxidaveis austeniticos. Devido a presenca da fase ferritica, os acos inoxidaveis
duplex possuem menor coeficiente de expansdo térmica que os austeniticos, fazendo com que

estas ligas apresentem comportamento préximo ao dos agos carbono (17).

A alta resisténcia mecanica e a dilata¢do térmica préxima a dos agos carbono colocam
os duplex em posicao privilegiada do ponto de vista de projeto, pois permitem a utilizagcdo de
equipamentos mais leves, mais seguros, isento de manutencdes, além de propiciar aumento

da vida util (17).
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Acos duplex com alto teor de carbono tém baixa tenacidade e ductilidade, mas tem
excelente resisténcia ao desgaste. J4 os acos com baixo teor de carbono tém melhor

conformabilidade e soldabilidade se comparados aos acos inoxidaveis ferriticos (1).

Esses acgos estdo sujeitos a trés tipos de fragilizacdo, como foi mencionado por alguns

autores (13):

1. Fragilizacdo causada pela presenca de carbetos, particularmente na austenita, em ligas

com alto teor de carbono;
2. Fragilizagdo causada pela precipitacdo da fase a’ na ferrita;

3. Fragilizacdo causada pela precipitacao de fase o, particularmente na ferrita.

Em geral, os agos inoxidaveis duplex comercialmente disponiveis contem teores de
cromo entre 17% e 30% e niquel entre 3% e 13%. Cerca de 0,5% a 2% de manganés e silicio

estdo presentes (21).

Acos Inoxidaveis Superduplex

Quando a resisténcia mecanica e a resisténcia a corrosdo do aco duplex apresentam
um comportamento ainda melhor e um nimero de resisténcia a corrosdo por pites (PREN —
Pitting Resistance Equivalent Number) superior a 40, esses acos sao chamados de superduplex

(22).

A diferenca bdasica entre os agos inoxiddveis duplex e superduplex consiste
principalmente nas concentracdes de cromo, niquel, molibdénio e nitrogénio que essas ligas
apresentam, sendo que alguns desses elementos interferem diretamente na resisténcia a

corrosao por pite (23).

2.5.3. Microestrutura

Os acos inoxiddveis duplex possuem uma microestrutura formada por duas fases, em
uma mistura de cerca de 50% em volume de ilhas de austenita em 50% de graos de ferrita.
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A combinacgado favoravel de propriedades no a¢o duplex é obtida através da mudancga
na microestrutura da liga (1; 7; 17; 24). A mudanca na microestrutura e na fracdo volumétrica

de cada fase na liga é funcdo da composicdo e do tratamento térmico (1; 9; 17).

A Fig. 2 mostra uma micrografia tipica do ago inoxiddvel duplex na condi¢gdo comercial

mostrando a fase ferrita (cinza escuro) e a fase austenita (cinza claro).

Fig. 2. Microestrutura tipica na condi¢cdo comercial do aco duplex (11).

A microestrutura pode ser obtida através do balanceamento dos elementos de liga. O
balanceamento dos elementos de liga nos agos inoxiddveis duplex tem como objetivo
controlar os teores de elementos estabilizadores de austenita como niquel, carbono,
nitrogénio e de elementos estabilizadores de fase ferrita como cromo, molibdénio e silicio

(17).

A quantidade de ferrita presente na microestrutura do a¢o duplex varia com a
temperatura, como pode ser visto no diagrama Fe-Cr-Ni da Fig. 3, com quantidade de ferro
constante. Pequenas adi¢Ges de elementos de liga também podem alterar a quantidade de
ferrita presente na liga. O efeito dessa pequena adi¢do pode ser visto de acordo com o teor de
‘Cr equivalente’ e ‘Ni equivalente’, que reflete nos efeitos estabilizadores de ferrita ou
austenita. Esses dois parametros podem ser usados para estimar o teor de ferrita do ja

conhecido diagrama de Schaeffler ou DelLong (21).
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Fig. 3. Diagrama binario de fases com teor de fase ferrita constante na faixa de 10 a 90% (21).

2.5.4. Tratamentos térmicos

Acos inoxidaveis duplex com concentracdao de cromo de 13% a 90% estdo sujeitas a
fragilizacdo quando sdo tratados ou resfriados lentamente em temperaturas entre 4009C e

550°C (3). Esse fenébmeno é chamado fragilizacdo a 475°C e causa mudang¢a no comportamento
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a tracdo, fratura e fadiga deste aco (24). Essa fragilizacdo produz aumento na resisténcia a
tracdo e dureza e uma diminuicdo na ductilidade, resisténcia ao impacto e resisténcia a

corrosao (3).

Durante um trabalho a quente, entre 900°C e 1200°C, a microestrutura do a¢o duplex
apresenta um comportamento muito préximo do equilibrio estavel e metaestavel, produzindo
uma estrutura formada por lamelas, com graos alongados na dire¢do de laminagdo e composta
por uma matriz ferritica com ilhas de austenita, como mostra a Fig. 4, feita pelos autores (17).
Essa microestrutura se deve ao fato de que a energia da interface ferrita-austenita é menor

gue a energia do contorno de grao ferrita-ferrita ou austenita-austenita (1).
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Fig. 4. Microestrutura tipica do ac¢o inoxidavel duplex apds um trabalho a quente (17).

Tratamento de solubilizacdo no aco é feito a fim de obter quantidades iguais de ferrita
e austenita, que lhe confere melhores propriedades (1; 7). Esse tratamento é feito levando o
aco a temperaturas em torno de 1050°C e apds, um resfriamento rdpido para que ndo haja

precipitacdo de fases intermetdlicas (1; 12).

Segundo os autores (15; 25), a austenita comeca a nuclear em temperaturas de 1300°C
e cresce primeiramente nos graos de ferrita. A Fig. 5 mostra uma micrografia do aco duplex
UNS S31803 apds um tratamento térmico a 1300°C seguido de um resfriamento rapido. Pode-
se observar a presenga predominante de ferrita (em concentragdo de aproximadamente 97%)
e a nucleacdo de austenita (com morfologia de pequenas ilhas, com concentracdo de

aproximadamente 3%).
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Segundo os autores, (26) a austenita é nucleada no contorno de grdo, mas em baixas

taxas de resfriamento, ela pode precipitar no interior do grao ferritico.

Fig. 5. Microestrutura tipica apds um tratamento térmico a 1300°C. A fase escura representa a
fase ferrita enquanto que as ilhas claras representam a fase austenita (15).

O processo mais importante no aco duplex é a decomposicdo eutetdide de ferrita delta
(6) em fase sigma (o) e fase austenita secundaria (y,), que acontece por causa dos tratamentos

térmicos (7; 16; 27).

2.5.5. Precipitacao de fases intermetalicas

No diagrama terndrio Fe-Cr-Ni para uma faixa de altas temperaturas outras fases além
de ferrita e austenita podem ser observadas. Assim, em tratamentos térmicos em altas
temperaturas, a estrutura do aco duplex se torna instavel e se transforma em outras fases,
alterando o balango das fases ferrita e austenita ou formando fases deletérias (13; 16; 21).
Operagbes de soldagem e conformagdo a quente, por exemplo, podem produzir

transformacgGes microestruturais indesejaveis nos acos duplex (9; 12; 14).

No envelhecimento, tanto a fase ferrita quanto a fase austenita estdo sujeitas a
decomposicdo em fases secundarias. Varios estudos vém sendo feitos nos processos de

precipita¢do de fases secundarias em temperaturas entre 300°C e 1000°C (21).
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Precipitacdo de fases intermetdlicas é normalmente associada a conseqiéncias
indesejdveis, como perda de tenacidade e diminuicao da resisténcia a corrosdo (9; 10; 11; 12;
15; 16; 18; 20; 19). Isso se deve ao empobrecimento dos teores de cromo, molibdénio e nidbio

na matriz (16; 18; 20).

O diagrama esquemdtico mostrado na Fig. 6 ilustra quais as fases podem ser

precipitadas no aco inoxidavel duplex de acordo com os elementos de liga presentes (21).

1 006°C s M7 C3 carbide, Cr N nitride HAZ
1 800°F . Ophase
Cr » Cr2 Nnitride
%0, . % phase
Si « T3 phase
« My3Cgq carbide
R phase

TU phase
+ £ phase {Cu)
* o phase

600°F .

no~Cd
|Cr, Mo, Cu, W|

Fig. 6. Diagrama esquematico que mostra as possiveis fases precipitadas no aco inoxidavel
duplex (21).

G. phase..,

TIME

A Fig. 7 mostra um diagrama pseudo-binario Fe-Cr-Ni para uma secdo correspondente
a 70% de Fe. Com ele pode-se observar em que faixas de temperatura o ago duplex apresenta
fases estdveis de austenita, ferrita, ou entdo em que faixa de temperaturas ele precipita fases

deletérias (28).
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Fig. 7. Diagrama de fase pseudo-bindrio Fe-Cr-Ni para uma se¢do de 70% de Fe (28).

A Fig. 8 mostra o diagrama temperatura-tempo-precipitacdo (Diagrama TTP) com as

fases intermetalicas que podem precipitar especificamente no aco duplex UNS S31803 (18).
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Fig. 8. Diagrama temperatura-tempo-precipitacdo para o ago UNS S31803 (18).

A seguir serdo descritas algumas caracteristicas das fases que podem ser precipitadas
no aco inoxidavel duplex, com énfase na fase sigma, que foi objeto de estudo deste trabalho.
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2.5.5.1. Alfa primario (') e fase-G

A fase alfa primario pode ser observada tanto em agos inoxidaveis ferriticos quanto em
acos inoxiddveis duplex, em temperaturas abaixo de 500°C (na faixa entre 280°C e 500°C) (18;

21). E uma fase paramagnética (12).

Segundo alguns autores (12), a formacgdo da fase a’ provoca o endurecimento dos agos
duplex devido a particulas finamente dispersas desta fase o’ na fase ferrita original. O
aumento da dureza dos agos com a formacdo da fase a’ é acompanhado pela diminuicdo da

tenacidade.

A reacgdo de fragilizagdo é resultado da formacgao da fase alfa primario enriquecida de
Cr na fase ferrita (13; 21; 24). Através da curva C pode-se perceber que a maxima taxa de
fragilizacdo ocorre aproximadamente na temperatura de 475°C (13). Assim foi originado o

termo “fragilizacdo a 475°C” (21).

Ja a fase G é uma fase rica em precipitados de Ni na fase ferrita. Esta fase precipita na
interface ferrita-austenita ou na interface ferrita-ferrita. A composi¢cdo quimica desta fase varia
e é dependente dos elementos de liga do a¢o e das condi¢des de envelhecimento. Em geral,

ela é enriquecida de Ni, Si, Mo, Mn, Al e C e é empobrecida de Cr e Fe (21).

2.5.5.2. Austenita secundaria (y2)

A quantidade de ferrita presente na temperatura onde o aco é trabalhado a quente ou
tratado geralmente excede a quantidade presente no equilibrio em baixas temperaturas.
Assim, o envelhecimento em baixas temperaturas resultard na reducdo da ferrita, que se
transformara em austenita secundaria. Esta fase é chamada de austenita secundaria, pois

possui uma morfologia diferente da matriz de austenita original (21).

A Fig. 9 mostra uma micrografia tipica de um ago duplex contendo a fase intermetalica
austenita secundaria. Esta fase nucleia e cresce na matriz ferritica. Note que a fase austenita
secunddria aparece finamente dispersa na matriz ferritica, enquanto que a fase austenita
aparece em tamanho maior se comparada a fase intermetdlica. O tratamento térmico

realizado para se obter tal microestrutura foi envelhecimento a 700°C por 30 minutos (15).
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Fig. 9. Microestrutura de um aco duplex contendo precipitacdo fina de fase intermetalica

austenita secundaria na matriz ferritica e ilhas de austenita (15).

2.5.5.3. Chi ()

A fase chi pode aparecer em agos inoxidaveis austeniticos, ferriticos e duplex (16). Em
acos duplex, ela é encontrada em temperaturas entre 700°C e 900°C. O cotovelo da curva C
geralmente aparece em temperaturas mais baixas em comparacdo a fase sigma, e aparece em
guantidades menores do que a fase sigma. A precipitacdo da fase chi esta relacionada com a
presenca de Mo, e esta fase possui maior teor de Mo do que a fase sigma (16). Além disso, a
fase chi é enriquecida de Cr e Si, assim como a fase sigma, porém em menores fragdes, e tem
um efeito adverso na tenacidade e nas propriedades relacionadas a corrosdo do aco. A
precipitacdo da fase chi ocorre nos contornos de graos ferrita-ferrita e precede a precipitacdo

da fase sigma (5; 16; 28; 19).

Alguns autores (16) mostraram a precipitagdo da fase chi na interface ferrita-ferrita
apds um tratamento na temperatura de 750°C por 1 hora e a formacgdo da fase sigma apds um
tratamento na temperatura de 700°C por 2 horas. A Fig. 10 mostra a imagem de microscopia

eletronica de varredura (MEV) das fases chi e sigma.
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(b)

Fig. 10. Micrografia de microscopio eletronico de varredura (MEV) das fases: (a) chi e (b)

sigma (16).

Essa fase é menos importante que a fase sigma, pois sua ocorréncia é menos
freqliente nas ligas e também pode ser considerada como uma fase prejudicial as

propriedades do aco (16; 21).

2.5.54.ReT

A fase R (Fe,Mo, conhecida como Laves) é rica em composto intermetalico Mo, e tem
uma estrutura trigonal. Pode ser observada em precipitacdo intergranular e intragranular em
temperaturas entre 550°C e 700°C (5). Parecida com as fases sigma e chi, a fase R tem efeitos

indesejaveis na corrosdo por pites. A fase R também reduz a tenacidade do material (21).
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A fase tau (t) é uma fase rara e a literatura sobre agos inoxidaveis duplex raramente
menciona sua presenca. E mencionado a ser encontrada nas ligas de 22% de Cr, 5% de Ni e 3%

de Mo (21).

2.5.5.5. Nitretos (Cr2N e CrN)

Uma forma de aumentar a resisténcia a corrosdo em meios ricos em cloretos,
principalmente em acos superduplex, é adicionando nitrogénio nas ligas. Porém, a adicdo de
nitrogénio leva a precipitacdo de Cr,N em temperaturas entre 700°C e 900°C (21; 26; 28).
Nitreto de cromo pode ser formado intragranularmente na ferrita como resultado da
supersaturacdo de nitrogénio na ferrita durante o resfriamento, ou intergranularmente na
interface ferrita-ferrita ou ferrita-austenita em tratamentos isotérmicos (5; 18; 21). Sua
formacdo causa corrosao por pites como resultado do empobrecimento de cromo localizado.
Em acos duplex geralmente sdo encontrados Cr,N e a presenca de CrN é raramente

mencionada (21).

A Fig. 11 mostra as diferentes morfologias dos nitretos precipitados: pontilhado, esfera
e acicular. Isto sugere a possibilidade de diferentes estruturas cristalograficas destes

precipitados no material (22).

i &

= Pontilhado ST
L T Tt

Fig. 11. Micrografia de MET mostrando as diferentes morfologias dos nitretos precipitados

(22).
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2.5.5.6. Carbetos (M23C6 e M7C3)

Os carbetos precipitados na faixa de temperatura entre 950°C e 1050°C sdo os M,C; e
0s que precipitam em temperaturas abaixo de 950°C sdo os M,3Cs. Carbetos precipitam
previamente a formacdo de outras fases, em estagios muito rapidos de envelhecimento (8),
podendo ser formados em menos de um minuto. Eles sé podem ser evitados por um
resfriamento rapido de uma temperatura elevada. A precipitacdo de carbetos precede a
formagdo de fases secundarias durante o envelhecimento. Carbetos sdo encontrados,
predominantemente, na fronteira entre as fases ferrita e austenita, mas também podem estar
presentes na fronteira ferrita-ferrita ou austenita-austenita (5; 8). E conhecido que os carbetos
causam sensitizacdo em acgos austeniticos em temperaturas elevadas, o que ndo ocorre em
acos duplex por causa da grande oferta de Cr na fase ferrita, que é enriquecida deste elemento
(21). A precipitacdo desta fase no aco duplex pode provocar perda da resisténcia a corrosdo e

fragilizagcdo do material (8; 13).

A Fig. 12 mostra uma micrografia feita por microscépio eletronico de transmissdo
(MET) do aco duplex com carbetos de MyCs precipitados na interface ferrita/austenita

durante um tratamento térmico a 800°C por 1 hora (28).

0.2
[

AN
Fig. 12. Micrografia feita por MET do aco duplex com precipitados de carbetos na interface
ferrita/austenita (28).

2.5.5.7. Epsilon (g)

A fase epsilon é similar a fase austenita secunddria e tem estrutura cubica. A analise
por EDX (Energy Dispersive X-Ray) € a melhor maneira de diferenciar essa fase da fase

austenita secundaria (17).
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2.5.5.8. Sigma (o)

A fase sigma é a fase intermetalica mais estudada nos agos inoxidaveis duplex, por ser
uma fase com maior fracdo volumétrica e mais deletéria. Através de uma andlise quimica é
visto que a fase sigma é enriquecida de Cr, Mo e Si, com Cr o elemento em maior quantidade
(10; 20; 21). Por ser uma fase enriquecida por esses elementos, a precipitacdo desta fase causa
empobrecimento destes nas regides adjacentes (10), diminuindo assim a resisténcia a corrosao

nesses acos (13; 18; 20).

A fase sigma tem estrutura tetragonal (21; 29; 30) e é dura e fragil (10; 18; 21). Além
de ser ndo-magnética (28). A existéncia dessa fase, mesmo em pequenas quantidades, provoca
efeitos adversos na ductilidade do acgo, (15; 21) além de provocar efeitos adversos nas
propriedades mecanicas e resisténcia a corrosdo (30). Para prevenir sua formacgao é requerido

um resfriamento rapido apds um tratamento a altas temperaturas (21).

A fase sigma se forma por exposicdo térmica na faixa de temperatura entre 600°C e
1000°C (9; 15; 18; 28; 29; 30), sendo mais rapida entra 800°C e 900°C (13; 14). O mecanismo
de precipitacdo da fase sigma é a transformacao eutetdide de ferrita em fase sigma e austenita

secundaria (16; 28).

A formacao da fase sigma depende do teor dos elementos de liga Cr e Mo. A nucleagdo
da fase sigma ocorre nos contornos de grao ferriticos-austeniticos e o crescimento se dd no

interior do grao de ferrita (7; 10; 12; 14; 16; 18; 21; 30; 31) como pode ser visto na Fig. 13.

+ Ni

Austenita Y : CrnMo oy
1 Mo
: Mo, Cr
' L. Mo
: Cr, Mo
. Ni

Fig. 13. Desenho esquematico da nucleacdo da fase sigma na interface ferrita/austenita (31).
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Uma vez que a nucleagdo ocorre, o crescimento da fase sigma é bastante rapido (12;
21). Em geral, o crescimento da fase sigma esta relacionado a diminuicdo da fase ferrita (10;
12; 27). Os elementos estabilizadores de ferrita, especialmente Cr e Mo, aceleram a formacdo
da fase sigma (29); j4 os elementos estabilizadores de austenita, como o Ni, retardam a
formacdo da fase sigma (10; 29). O nitrogénio ndo sé aumenta as propriedades mecanicas do
aco duplex como também melhora a resisténcia a corrosdo por pites e a corrosdo por crévice

(10).

Segundo os autores (12), a morfologia da fase sigma pode ser de duas formas:
morfologia macica presente em temperaturas mais altas (900°C) e microestruturas lamelares

presentes em temperaturas mais baixas (700°C).

Ja outros autores (28), definem a morfologia em trés tipos, segundo a temperatura e o
tempo de tratamento: em temperaturas de 750°C, possui uma estrutura parecida com um
coral; em temperaturas de 850°C, a quantidade de fase sigma que nucleia no comeco da
precipitacdo é alta, dependendo da curta distancia de difusdo; ja em temperaturas de 950°C, a
fase sigma aparece de forma macica e maior. A Fig. 14 mostra a morfologia da fase sigma em

diferentes tratamentos térmicos, segundo os autores (28).

Fig. 14. Morfologia da fase sigma em diferentes tratamentos térmicos: (a) 950°C, (b) 850°C, (c)
750°C (28).
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A Fig. 15 mostra a microestrutura tipica da formacdo da fase sigma ocorrendo na fase

ferritica.

Fig. 15. Microestrutura tipica da formacgdo da fase sigma na fase ferrita (31).

POHL, M. (28) mostrou que a dureza do aco duplex estd estritamente ligada a
porcentagem de fase sigma formada. Seus resultados mostraram que em temperaturas onde a
fase sigma ocorre mais rapidamente, a dureza do material cai. Isso pode ser observado na Fig.

16.
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Fig. 16. Evolucdo da dureza em corpos de prova tratados termicamente (28).

Outros autores (32; 33; 34) também comprovaram este fato. Pequenas quantidades de

fase sigma geram uma considerdvel perda de tenacidade. Isso pode ser visto na Fig. 17.
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Fig. 17. Variagao da tenacidade com o percentual de fase sigma (32).

2.5.6. Propriedades magnéticas

Acos inoxidaveis duplex apresentam uma fina microestrutura de austenita
paramagnética e ferrita ferromagnética (25; 27). Essas propriedades magnéticas podem ser
modificadas mudando as propor¢des ferrita/austenita. O material em seu estado solubilizado
apresenta caracteristicas ferromagnéticas, a mesma apresentada pela fase ferritica, enquanto
que a fase austenitica apresenta um comportamento paramagnético. O aumento do
percentual de fase sigma acarreta uma diminui¢cdo do comportamento ferromagnético do aco

duplex, devido a diminui¢ao do percentual de ferrita na microestrutura do material.

A formacdo de fase sigma provoca uma queda significativa nas propriedades
ferromagnéticas do ago. Outras fases paramagnéticas ou menos ferromagnéticas que
diminuem o teor de ferrita, além da fase sigma, sdo nitretos e carbonetos de cromo e
austenita secundaria. Alguns autores (14) mostram que ensaios que avaliam variagGes na
permeabilidade e/ou saturagcdo magnética constituem boas opg¢des de detecgdo ndo destrutiva

de fase deletéria sigma.

Outros autores (25; 32; 35) vém estudando o uso de propriedades magnéticas para a
deteccdo e quantificacdo da fragilizagdo a 475°C no ago inoxidavel duplex. Esse

comportamento é atribuido a precipitacdo de fase a’ na ferrita por um mecanismo de
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decomposicdo espinoidal. A susceptibilidade magnética diminui durante tratamentos térmicos

prolongados, originando a precipitacao de o’.

2.5.7. Aplicacoes

Os acos inoxidaveis duplex sdo frequentemente usados em aplicacbes que exigem

excelentes propriedades mecanicas e resisténcia a corrosao.

A combinacdo favordvel de propriedades torna o ago duplex o mais utilizado em aplicagdes

na industria:

¢ Quimica - como vasos de pressdo, reatores, tubulacdes de trocadores de calor,

bombas, tanques de produtos quimicos;

e De dleo e gas - principalmente em resfriadores, tubulagdes e vasos de pressdo e blocos

de valvulas;

e Petroquimica — reatores tubulares com revestimento de aco carbono, unidades de
dessalinizacdo e destilacdo, carcacas de bombas de dessulfuracdo, tubulacdes para

meios contendo Cl e HCI ;

e Papel e celulose — digestores, pré-aquecedores, evaporadores, equipamentos de

branqueamento contendo cloretos;
* Nuclear - sistemas de recirculagao e refrigeracao;
e Controle de poluigdo;

(1; 6;9; 13; 16; 24; 29)

Eles sdo usados frequentemente em solugdes contendo cloretos (1; 11; 16; 24), como
substituicdo aos agos inoxidaveis austeniticos que estdo sujeitos a corrosdo sob tensdo e a

corrosao por pites (1; 16; 24).

A Fig. 18 mostra alguns exemplos praticos da utilizacdo de agos inoxidaveis duplex.
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Fig. 18. Exemplos da utilizagdo de agos inoxidaveis duplex: (a) Encaixes de tubula¢Ges usados
na industria offshore (36); (b) tubulagcdes (37).

42



3. Correntes Parasitas

3.1. Historico

O ensaio ndo destrutivo de correntes parasitas teve sua origem em 1831 quando
Faraday demonstrou a inducdo eletromagnética e formulou experimentalmente as leis da
indugdo (38; 39). Ampére e Lenz aprofundaram seus conhecimentos no fen6meno
eletromagnético por observagbes cientificas. No final da década de 1840, Neumann e
Helmholtz foram os primeiros a amarrar esses experimentos a tratamentos matematicos. Este
trabalho foi melhor definido por Maxwell em 1851 através das famosas Equacdes de Maxwell

gue mantém a base fundamental das aplica¢des eletromagnéticas até hoje (39).

A primeira aplicacdo de alto nivel do eletromagnetismo foi em 1881, quando
Alexander Graham Bell tentou localizar uma bala de revdlver alojada no corpo do presidente
dos Estados Unidos Garfield. A primeira aplicacdo industrial do ensaio eletromagnético surgiu
por volta de 1930 como uma simples forma de separar metais. Este era inadequado para
deteccdo de defeitos, e o trabalho nesta direcdao foi procedendo em ambos os lados do
Atlantico. O ensaio de correntes parasitas finalmente teve sua maturidade apds 1950 quando
Dr. Friedrich publicou suas extensas pesquisas em caracterizacao detalhada dos materiais e o

conceito do diagrama de impedancia (39).

3.2. Principio basico da técnica

Quando uma bobina é alimentada por uma corrente elétrica alternada, produz um
campo magnético cuja dire¢cdo é perpendicular a superficie da amostra, denominado campo
indutor ou campo primario. Quando a bobina é posta nas proximidades da superficie do
material condutor elétrico, o campo indutor induz correntes elétricas na superficie e no
interior da amostra chamada de correntes parasitas, ou eddy current, em inglés. Essas
correntes elétricas alternadas fluem em planos paralelos as espiras da bobina de ensaio e
produzem um campo magnético alternado, chamado campo magnético induzido ou
secunddrio, cuja direcdo é a mesma do campo indutor, porém em sentido oposto (40; 41; 42).

Este principio estd ilustrado na Fig. 19.
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Fig. 19. Desenho esquematico do principio basico do ensaio de corretes parasitas (41).

O comportamento das correntes parasitas afeta a impedancia da bobina e esta é a

base para se obter informacgdo no ensaio de correntes parasitas.

Quando uma bobina indutora é colocada em contato com duas amostras com mesmas
propriedades, sendo que uma livre de defeitos e a outra com defeitos, os caminhos das
correntes parasitas nos dois casos devem ser diferentes. A presenga de um defeito no material
causa um aumento na resisténcia a passagem da corrente elétrica naquela regido, produzindo
uma reducdo no fluxo de correntes parasitas (40). Portanto variagbes microestruturais e a
presenca de defeitos no material resultam em interrup¢ao da corrente e, conseqlientemente,
impedancias diferentes (42). Essa diferenca de impedancia é usada para analisar as

propriedades dos materiais.

Quando um defeito esta presente em uma profundidade tal que as correntes parasitas
ndo alcangcam, ndo é possivel detecta-lo. Teoricamente, o campo magnético que penetra no
material decresce a medida que aumenta a profundidade do material, e a densidade de
correntes parasitas que fluem decrescem exponencialmente com a profundidade. A
profundidade de penetragao padrdao 6, do inglés standard depth of penetration, é definida
como a profundidade em que a intensidade de correntes parasitas é reduzida a 1/e, ou seja, a

37% do seu valor da superficie (43; 44).
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Matematicamente, o valor da profundidade de penetracdo padrdo & é dado pela

férmula:

1

0= ——
vVTfou

Onde: f é a freqiiéncia em s™
U € a permeabilidade magnética em T.m/A
o é a condutividade elétrica em S/m

(38; 43)

Através desta férmula pode-se ver que a freqiiéncia de inspecdo determina a
profundidade de penetragdo, pois a medida que a freqiiéncia aumenta, a penetracdo diminui e
a distribuicdo das correntes fica mais densa na superficie do material. Isso pode ser observado
na Fig. 20. A condutividade elétrica e a permeabilidade magnética também possuem influéncia
na profundidade de penetragdo. Materiais ferromagnéticos possuem grande permeabilidade

magnética e, portanto, as correntes parasitas induzidas neles tém baixa penetracdo (40; 43;

45).

AC
L Profundidade de penetragdo padrio T——
@ (1/e da densidade superficial) @
T

Profundidade
Profundidade

Densidade de correntes Parasitas Densidade de correntes Parasitas
Alta fregiiéncia Baixa freqiiéncia
Alta condutividade Baixa condutividade
Alta permeabilidade Baixa permeabilidade

Fig. 20. Profundidade de penetracdo (38).
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A Fig. 21 apresenta a variagdo da profundidade de penetra¢cdo padrdo com a
freqUiéncia para diversos materiais. Pode ser observado que a profundidade de penetracdo
aumenta a medida que diminui a freqiéncia de inspecdo (44). Portanto, para se atingir
maiores profundidades de inspecdo em um material, é necessario trabalhar com menores

freqiéncias.
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Fig. 21. Profundidade de penetragao padrao de acordo com a freqiiéncia de inspegdo para
diversos materiais (44).

A técnica de correntes parasitas é uma ferramenta ndo destrutiva que possui uma
variedade de inspecbes e medidas que podem ser executadas. Em circunstancias apropriadas,
a técnica pode ser utilizada para deteccdo de falhas, medidas de espessura de materiais,
medidas de espessura de revestimentos, medidas de condutividade para identificacdo de
materiais, detec¢do de danos térmicos e monitoramento de tratamentos térmicos. Além de
caracterizar mudancas do tamanho de grao, tipos de microestruturas, mudancas

microestruturais e mudancas de dureza apds algum tratamento (46).

3.4. Fatores que afetam as correntes parasitas

Alguns fatores podem influenciar a impedancia da sonda, dentre eles podemos
destacar os itens a seguir.
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3.4.1. Condutividade elétrica

A condutividade elétrica é uma propriedade caracteristica de cada material. Esta
possui um efeito direto de como as correntes parasitas fluem no mesmo. Quanto maior a
condutividade do material, maior a corrente que vai passar na superficie deste. Ha certos
fatores que podem mudar a condutividade do material, como: composi¢ao, tratamentos

térmicos, endurecimento, etc (40; 43).

3.4.2. Permeabilidade

A permeabilidade pode ser descrita como a facilidade do material ser magnetizado.
Para metais ndo ferrosos e para acos inoxidaveis austeniticos, a permeabilidade é igual a
unidade. Para metais ferrosos, a permeabilidade pode ser bastante alta e pode ter uma

influencia significante na resposta das correntes parasitas (43).

3.4.3. Freqiiéncia

A resposta das correntes parasitas € amplamente afetada pela freqliéncia escolhida.

Felizmente, essa é uma propriedade que pode ser controlada pelo operador (43).

A freqliéncia de inspecdo influencia na profundidade de penetragdo, pois a medida
que aumenta a freqiiéncia, a penetracdao diminui, que faz com que a distribuicdo de correntes

fique mais densa na superficie do material (40).

3.4.4. Geometria e forma do material ensaiado

Em objetos de ensaio muito espessos, o campo magnético gerado ndo consegue
“varrer” toda a espessura da pec¢a, como é mostrado na Fig. 22 (a). Neste caso, a inspecdo de
todo o material da peca que se situar abaixo de uma dada espessura, poderd deixar de
detectar descontinuidades. Pode-se ter a situacdo em que o objeto ensaiado possui espessura

muito fina, de modo que o campo magnético ultrapassa a espessura deste, como estd
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representado na Fig. 22 (b). Neste caso, um aumento na espessura do objeto aparecerd como

se houvesse um aumento na condutividade do material (41).

- o =N ¥ - : =i
Campo Magnético [/ vy / _\‘ Campo ‘\Iagnrtrru‘f‘ * 1 !f \
’ \ ¥
' W [ .
i !r\\‘ % | i ¢ \‘ \
1 ot ¥
a0 L Lt
i P § L ! ('
Fonte Fonie i \ W
AC AC & : !
1] f i
B 1
]
1 FHM ! :
Material £
Fino \ -/: ¥ % 7
b ~ .
a) Material Espesso )

Fig. 22. Efeito da espessura do material no ensaio de correntes parasitas (41).

3.4.5. Proximidade entre a bobina e o material ensaiado

A variacdo do espagamento entre a bobina e o material a ser ensaiado é chamada de

lift-off.

Uma bobina quando energizada e mantida no ar, longe de qualquer material condutor,
apresenta um determinado valor de impedancia. Se a bobina é levada para perto de algum
material condutor, o valor inicial da impedancia da bobina come¢a a mudar, assim que o
campo magnético indutor intercepta o material. Essa variacdo de impedancia continua até que
a bobina se apdia inteiramente sobre o material. Conseqlientemente, com a variacdo da

impedancia da bobina, o sinal apresentado no instrumento de medi¢gdo também mudara (41).

3.3. Vantagens e limitacdes do ensaio

Como todo ensaio ndo destrutivo, o ensaio de correntes parasitas apresenta algumas
vantagens e limitagGes. Algumas vantagens da utilizagdo deste ensaio sdo citadas a seguir (38;

41):
- sensivel a pequenas trincas e outros defeitos,

- detecta defeitos superficiais e defeitos préximos a superficie,
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- equipamento é portatil,

- o resultado do ensaio é dado imediatamente,

- ndo é necessario retirar o material a ser analisado de servico,

- ndo é requerido preparo da superficie a ser analisada,

- a sonda n3o precisa estar em contato com o material a ser analisado,

- 0 ensaio pode ser usado para outros interesses além da deteccdo de trincas,

- materiais condutores com formas e tamanhos complexos podem ser inspecionados,

Esta técnica também estd sujeita a algumas limita¢des, dentre estas podemos destacar

(38; 41):

- somente materiais condutores podem ser inspecionados,

- a profundidade de penetragao é limitada,

- a superficie do material analisado deve ser acessivel para a sonda,

- acabamento superficial e rugosidades podem interferir no resultado,

- sdo necessarios blocos padrdes de calibragdo para a configuracdo do ensaio,

- falhas que se encontram paralelas a direcdo das linhas de campo ndo sao identificadas,

3.5. Plano de impedancia

A resposta do ensaio de correntes parasitas nos instrumentos comerciais € dada
através do plano de impedancia. Este é uma representacdo grafica da impedancia da bobina,
dada por um numero complexo contendo a parte real (componente resistiva R) e a parte
imagindria (componente indutiva X,) (40; 41; 43). A Fig. 23 mostra a representacdo grafica do

plano de impedancia.
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Fig. 23. Representacgao grafica do plano de impedancia (41).

A apresentagdo da impedancia estd associada a uma amplitude e a um angulo de fase.
Assim, toda mudanca de impedancia é acompanhada de uma mudanca na amplitude e na fase

do sinal e a mudanga na fase traz também informacgdes sobre as condi¢des do material (41).

A impedancia Z é dada pela expressdo Z = V'R® + X,° e o angulo de fase é dado pelo
angulo formado entre a componente indutiva X, e a componente resistiva R. Assim, 8 = tg ™

(X/R) (41; 43).

3.6. Tipos de sondas utilizadas

As sondas utilizadas no ensaio de correntes parasitas estdao disponiveis em uma larga
variedade de formatos e tamanhos. De fato, uma das principais vantagens da inspe¢ao por
correntes parasitas é que as sondas podem ser projetadas para uma ampla variedade de
aplicagOes. Elas sdo classificadas de acordo com a sua configuracdao e o modo de operagao. A
configuracdo geralmente se refere a maneira como as bobinas sdo “embaladas” para examinar
a area de interesse. J4 o modo de operacao se refere a maneira como a bobina é enrolada e a
interface com o equipamento de correntes parasitas. O modo de operacdo da sonda
geralmente possui trés categorias: absoluta, diferencial e de reflexdo. Cada uma dessas

classificacOes serd discutida a seguir (38).

3.6.1. Sondas Absolutas

As sondas absolutas geralmente possuem uma Unica bobina que é usada para gerar as

correntes parasitas e captar as mudangas no campo das correntes parasitas. Através da
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medida da variagdao de impedancia de uma sonda absoluta, muitas informag¢des podem ser
obtidas sobre o material ensaiado (38). As sondas absolutas sdo as mais simples e por esta

razdo sdo amplamente utilizadas (42).

As sondas absolutas podem ser utilizadas para deteccdo de falhas, medidas de

condutividade dos materiais, medidas de lift-off e espessura (38).

3.6.2. Sondas Diferenciais

As sondas diferenciais possuem duas bobinas acopladas que varrem areas diferentes
do material ensaiado. A resposta da sonda é dada pela diferenca da condi¢cdo das correntes

parasitas entre os dois pontos examinados (43).

Quando as duas bobinas estdo sobre uma area sem defeitos no material, ndo existe
sinal diferencial entre elas, desde que estejam inspecionando o mesmo material. Entretanto,
quando uma bobina passa por um defeito e a outra bobina estd sobre um material sem
defeito, um sinal diferencial sera produzido. Este tipo de sonda possui a vantagem de ser

bastante sensivel em materiais com defeitos pequenos (38).

3.6.3. Sondas de Reflexao

As sondas de reflexdao possuem duas bobinas, similar a sonda diferencial, porém uma é
usada para gerar as correntes parasitas enquanto a outra é usada para captar as mudangas
geradas no material. A vantagem de usar esta sonda é que as bobinas de geracdo e de

captacdo do sinal podem ser facilmente separadas para a finalidade pretendida (38).

3.7. Aplicacdes

O ensaio ndo destrutivo de correntes parasitas possui importancia em plantas
nucleares: em inspe¢des de tubos usados nessas plantas, tanto na produgdo quanto na
manutencdo destes tubos. As industrias petroquimicas, automotivas e aeroespaciais também

requerem ensaios de correntes parasitas. Essa grande demanda por esses ensaios resultam em
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avancos na técnica, na instrumentacdo e em caracteristicas que eram dificeis de imaginar

mesmo alguns anos atras (39).

A Fig. 24 mostra as aplicagdes da técnica de correntes parasitas na industria

petroquimica. Essas aplicagGes incluem ensaios em tubos trocadores de calor, embarcacdes,

turbinas, etc.

(b)

Fig. 24. Exemplos de aplicagGes da técnica de correntes parasitas na industria petroquimica:
(a) Ensaios em tubos trocadores de calor para deteccdo de pites, trincas e perda de espessura,

(b) Ensaios com tubos de didametros extremamente finos utilizando sondas rotativas (47).
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3.8. Correntes Parasitas Pulsadas (PEC)

A técnica de correntes parasitas pulsadas, do inglés pulsed eddy current, difere da
técnica de correntes parasitas convencional por ser uma técnica de multi-frequéncia. Através
desta técnica é possivel estimar a espessura, a condutividade elétrica e a permeabilidade
magnética de revestimentos metalicos em substratos magnéticos ou ndo magnéticos (40; 48).
Além de detectar pardmetros mecanicos e metallurgicos do material para caracterizar
modificagbes estruturais (48). As correntes parasitas pulsadas, também chamadas de
correntes parasitas transientes, foram primeiramente utilizadas por Donald Waidelich da
Universidade de Missouri em 1950. Posteriormente, a técnica foi aplicada em inspecdo ndo

destrutiva de equipamentos na industria nuclear (40).

Atualmente a técnica de inspecdo por PEC tem sido aplicada com sucesso na detec¢do
de descontinuidades e corrosdo (49), caracterizacdo de revestimentos metalicos em metais
(50), e pode ser aplicada na caracterizagdo de agos inoxidaveis duplex contendo fase

intermetalica sigma.

Diferentemente do ensaio de correntes parasitas convencional onde a bobina excitada
por uma corrente AC gera as correntes parasitas no material condutor, no ensaio de correntes
parasitas pulsadas a bobina é excitada por um pulso de onda quadrada de voltagem ou
corrente. Enquanto que no ensaio convencional a corrente alternada é tipicamente senoidal,
continua e harmonica com o tempo e por isso apresenta uma unica freqiiéncia, o sinal de uma
onda quadrada apresenta um conteudo em freqliéncia de longo espectro. Com isso, a resposta
do ensaio pode ser obtida em diferentes freqiiéncias através da aplicacdo de um unico pulso

(45; 51; 52; 53).

A mudanca de fluxo em torno da bobina gera uma corrente induzida no condutor que
aumenta inicialmente e depois decai a zero. Isso pode ser visto na Fig. 25. Essa mudanca de
corrente que passa na bobina induz correntes parasitas no material e 0 campo magnético

associado se dissipa exponencialmente se aproximando ao estado de equilibrio (40; 45).
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Fig. 25. Pulso excitador de onda quadrada e a corrente que passa pela bobina (40).

O sinal obtido no ensaio de correntes parasitas pulsadas ndo é obtido no plano de
impedancia como o ensaio convencional, e sim, em um plano de voltagem versus tempo. Uma
ilustragcdo do sinal de PEC e as informagBes importantes contidas neste, como amplitude do

pico, tempo em que ocorre o pico e o tempo em que o sinal cruza o eixo das abscissas é

mostrada na Fig. 26.
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Fig. 26. Caracteristicas de um sinal tipico de PEC (51).
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Parametros do sinal como a amplitude e a dura¢do do pulso sdao fundamentais para a
deteccdo de descontinuidades. Por apresentar uma larga faixa de freqiiéncias, o sinal refletido
contém informagdes de regides mais profundas do material. Nas regides de maior
profundidade o pulso é atenuado e atrasado devido a alta dispersdo do campo magnético.
Portanto, descontinuidades préximas a superficie apresentardo respostas em tempos mais

curtos que as mais profundas. Isso pode ser observado na Fig. 27.

I mm

Campo magnético

3 mm

4 mm

8 mm

T
0 0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 EX1]

Tempo (ms)

Fig. 27. Variagao da amplitude do sinal a medido que aumenta a profundidade do defeito (40).

As vantagens basicas do sistema transiente sdo, primeiramente, os circuitos, que sdo
relativamente simples comparados com o que é preciso para um teste de corrente alternada
de banda larga; em segundo lugar, a resposta transiente contém muitas informacgdes, portanto

os sinais devem ser cuidadosamente analisados (48).

O lift-off indica universalmente o efeito da separacdo do sensor a superficie do corpo
de prova que é analisado. Neste ensaio, o lift-off representa uma desvantagem nas medidas,
pois a interpretacdo dos resultados de torna bastante dificil (no ar o campo magnético

decresce rapidamente) (48).

Sensores GMR (Giant Magneto Resistence):

Nos ensaios de correntes parasitas pulsadas sao usadas tanto as bobinas convencionais
qguanto os sensores de estado sélido como os sensores GMR, Hall e AMR, para captar o sinal de

55



resposta das correntes parasitas. Neste trabalho foi utilizado um sensor GMR que é formado
por camadas alternadas de material ferromagnético e paramagnético. Em comparag¢do a uma
sonda convencional, os sensores GMR possuem alta sensibilidade em uma ampla faixa de
freqUéncia (de hertz a megahertz) para campo magnético mais baixo (54). A sensibilidade dos

sensores magnetoresistivos é da ordem de alguns nano teslas (55).

Segundo os autores (55), sensores magnetoresistivos representam uma ferramenta
efetiva para ensaios de correntes parasitas em materiais condutores. E este tipo de sensor é
particularmente usado quando o material ensaiado possui espessura pequena e grande

produto GL.

A Fig. 28 mostra uma vista geral e um diagrama elétrico do sensor magnetoresistivo de
modelo Philips KMZ 10. As dimens&es sdao dadas em milimetros. Esses sensores necessitam de
um pequeno campo magnético normal a componente Bx para magnetizagdo. Em altos campos
magnéticos o sensor é saturado. Por esta razdo, o sensor magnetoresistivo em sondas pode

ser somente fracamente magnetizado (55).
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Fig. 28. Sensor magnetoresistivo (55).

Os sensores GMR apresentam algumas vantagens em relagdo aos sensores Hall e AMR.

Essas vantagens estdo listadas na Tabela 4.

Tabela 4. Vantagens da utilizacdo dos sensores GMR em relagdo aos sensores Hall e AMR (56).
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GMR HALL AMR

Tamanho fisico Pequeno Pequeno Grande

Nivel do sinal Pequeno Pequeno Médio
Sensibilidade Alta Baixa Alta

Estabilidade da temperatura Alta Baixa Média
Consumo de energia Baixo Baixo Alto
Custo Baixo Baixo Alto

3.9. Outras consideracoes

Estudos feitos pelo autor (27) mostram a correlagdo entre ensaios nao destrutivos,
dentre eles a técnica de correntes parasitas com o percentual de fase sigma precipitada no aco
inoxidavel duplex. Corpos de prova com diferentes percentuais de fase sigma foram ensaiados
e mostraram comportamentos diversificados. Isto pode ser observado na Fig. 29, que mostra o

resultado do ensaio.
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Fig. 29. Resultado do ensaio de correntes parasitas para uma freqtiéncia de 100kHz (27).

Na detec¢do de trincas, a técnica ndo destrutiva de correntes parasitas se mostrou
bastante satisfatoria ao detectar trincas com profundidade de 1,0 mm em parafusos e roscas
de estojos de sistemas de producdo submarinos de Arvore de Natal Molhada (ANM) e Pipeline

End Manifold (PLEM), segundo os autores (57). A Fig. 30 mostra as telas do programa EDAquis
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desenvolvido pelos autores para coletar, armazenar, analisar e apresentar os resultados do

ensaio.
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Fig. 30. Reproducdo das telas do programa EDAquis quando feita a varredura do estojo no
lado da rosca com entalhe de: (a) 3,0 mm de profundidade e (b) 1,0 mm de profundidade.
Detalhe para a deteccdo de uma imperfeicdo de usinagem na imagem (a) (57).

Segundo os autores (58), o ensaio de correntes parasitas mostrou-se uma ferramenta
de confiabilidade em inspecdes em servigo de tubos defeituosos de geradores de vapor. Em
tubos de geradores de vapor, os defeitos principais sdo trincas e defeitos volumétricos como
pites, e a técnica de correntes parasitas conseguiu detectar e diferenciar estes defeitos. A Fig.
31 mostra o plano de impedancia e as componentes vertical e horizontal para um entalhe axial

e um furo, usando uma sonda de 300kHz.

5 | 300 | GL | C3 | Axial | 5] 300 | Gf | C3 | Axal
0,40 /1 span 30 rot 148 .20 w7d cpan 15 ot 140

MR Wwx  Gn 180 B R Ve GAn 180
2,40 volts 76 d_eg 1,24 volts 100 deg

Fig. 31. Plano de impedancia e componentes verticais e horizontais para dois tipos de
defeitos: (a) entalhe axial e (b) furo (58).
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Na caracterizagdo de materiais, alguns autores (59) correlacionaram a impedancia da
técnica de correntes parasitas com o percentual de fase martensita precipitada em acos
inoxiddveis martensiticos. A mudanca de propriedades eletromagnéticas causada pela
presenca de martensita no ago austenitico fez com que o ensaio de correntes parasitas fosse
utilizado para observar esta correlagdo. A Fig. 32 mostra os planos de impedancia para corpos
de prova de aco AISI 347 com diferentes percentuais de fase martensita feitos em diversas

freqiéncias.
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Fig. 32. Planos de impedancia para corpos de prova de aco AlISI 347 com diferentes
percentuais de fase martensita ensaiados em diversas freqliéncias (59).

Os autores (60) estudaram a presenca de trincas superficiais em agos ferromagnéticos,
apesar da dificuldade causada pela permeabilidade magnética L, para observar a relagdo entre

a orientacdo, a forma e o tamanho dos defeitos.

Estudos feitos em reatores tubulares (61) mostram que se utilizarem sondas
superficiais internas, além da sonda convencional, para detec¢do de trincas longitudinais que
se formam na superficie interna dos tubos, a sensibilidade e a resolugdo do ensaio se
apresentam muito maiores. E possivel detectar rasgos internos de pequenos comprimentos e
trincas longitudinais internas com profundidade em torno de 5% a 10% da espessura do tubo.
A Fig. 33 mostra o resultado da inspeg¢dao de um tubo de referéncia, mostrando claramente os

dois entalhes usinados, o primeiro com 2,0 mm e o segundo em 4,0 mm.
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Fig. 33. Sinais obtidos do tubo de referéncia (61).

Segundo o autor (62), a técnica de correntes parasitas é também usada em processos
de fabricacao de tubos com costura, como forma de aumentar a confiabilidade do processo,
detectando defeitos em trés setores da producdo: os defeitos que nascem na parede externa
do tubo, os defeitos do tipo furo passante e os defeitos que nascem na parede interna do
tubo. O monitoramento por correntes parasitas fornece informagdes sobre o nimero e o tipo
de defeito detectado, o que possibilita tomar acdes corretivas durante o processo de
fabricacdo, além do aumento da margem de lucros do fabricante, diminuindo a quantidade de

tubos reprovados que poderiam ser aprovados. A Fig. 34 mostra a tela do equipamento com o

sinal detectado pela técnica de correntes parasitas.
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Fig. 34. Tela do equipamento de correntes parasitas mostrando os defeitos encontrados no
corpo de prova (62).

Outro autor (63) propde a técnica de correntes parasitas como substituicdo a técnica
de particulas magnéticas para ensaios com soldas ferriticas. O objetivo principal de seu estudo
foi examinar, em servico, unidades moéveis de perfuragao offshore. Descontinuidades de 1,6
mm foram detectadas, além de trincas de fadiga e trincas provocadas pelo processo de
producdo. O ensaio de particulas magnéticas recebeu 87% de confiabilidade, enquanto que o

ensaio de correntes parasitas recebeu 100%.

O ensaio de correntes parasitas pode ser usado em uma gama de aplicacdes
industriais. Segundo os autores (64), as areas mais comuns sdo detecc¢do de trincas, verificacdo
de tratamentos térmicos e verificacdo de caracteristicas de pecas e montagens. O ensaio pode
ser manualmente, mas o uso de ensaio automatico ou semi-automatico pode aumentar a

confiabilidade da inspecgao.

J4 o ensaio de correntes parasitas pulsadas se mostrou uma boa ferramenta para a
deteccdo de estruturas em multicamadas e para a determinagdo de corrosdo em
subestruturas. O ensaio também foi capaz de detectar defeitos em duas e trés camadas abaixo

da superficie de ensaio (48). A Fig. 35 mostra o sinal transiente com diversos tipos de defeito.
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Fig. 35. Sinal transiente com os sinais dos defeitos (48).

Outros estudos (65) foram feitos para identificar trincas superficiais, defeitos e perdas
de materiais usando a técnica de correntes parasitas pulsadas. Usando o parametro tempo de
subida do sinal de PEC, os resultados ofereceram alguns beneficios, como: independéncia das
dimensoOes da bobina e capacidade de produzir a profundidade de um defeito independente
do tipo e da forma. A Fig. 36 mostra a diferenga de sinais por perda de espessura usando o

parametro tempo de subida.
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Fig. 36. Sinais de PEC para perda de espessura em corpos de prova de aluminio (65).

Estudos foram feitos (66) para analisar a capacidade de inspecdo de juntas sobrepostas
para deteccdo de trincas superficiais e sub-superficiais em aeronaves utilizando a técnica de

correntes parasitas pulsadas.
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Alguns autores (67) mostraram a influéncia dos parametros principais do ensaio de
correntes parasitas pulsadas e deram algumas informagdes otimizadas sobre estes. A utilizagao
desta técnica em aplicagdes de corrosao, a detecgdo de trincas em vdrias camadas do material,
a penetracao do ensaio muito maior e a ndo caracterizacao de camadas cementadas foram
alguns resultados obtidos neste estudo. A Fig. 37 mostra como a técnica de PEC é capaz de
detectar defeitos em subcamadas no material, e correlaciona a amplitude do sinal de PEC com
a distancia da subcamada. A Fig. 38 mostra os resultados obtidos para a caracterizacdo de
camadas cementadas usando o filtro FFT para ajustar melhor o sinal. Mesmo com tratamento

de sinais o resultado mostrou-se complexo e dificil de caracterizar.

Amplitucle
2 e 828 28 =2 &
RE R kB 8

=

reference  d1 a2 it} a4
Camadas do material

Fig. 37 . Relagdo entre a amplitude do sinal com a detec¢do de defeitos em subcamadas (67).

400 500 600 700 800 800 1000

Espessura da camada cementada (um)

Fig. 38. Relacdo entre a amplitude do sinal com a espessura da camada cementada em corpos
de prova de aco (67).
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4 'Técnicas de Caracterizacao

4.1. Microscopia Otica (MO)

A técnica de microscopia dptica (MO) tem como objetivo permitir a observagdo de
estruturas menores que a resolucdo do olho humano (~100 um). Na microscopia dptica, a luz
transmitida ou refletida por uma amostra interage com o olho apds passar por uma coluna de

magnificacao.

O microscopio oOptico nos da uma rdpida andlise de proporcdo de fases e uma

informacao sobre a morfologia, microestrutura e tamanho de grao de casa fase (68).

A Fig. 39 mostra, através de um diagrama esquemadtico, os principais componentes do

microscopio dptico.

Lente ocular

Prisma

——Condensador

1 { lﬂ Filtro de luz
‘ -Controles de
| [ movimento da platina
\ \ (NG _J Controles de ajuste
\ s de foco

Lampada Espelho

Fig. 39. Desenho esquemadtico do microscépio dptico.
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4.2. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

O microscopio eletrénico de varredura (MEV) é um dos mais versateis instrumentos
disponiveis para a observagdao e andlise das caracteristicas microestruturais de materiais

solidos.

O principio de um microscépio eletronico de varredura (MEV) consiste em utilizar um
feixe de elétrons de pequeno diametro para explorar a superficie da amostra, ponto a ponto,
por linhas sucessivas e transmitir o sinal do detector a uma tela. O sinal de imagem é resultado
da interagdo do feixe incidente com a superficie da amostra. O sinal recolhido pelo detector é

utilizado para modular o brilho do monitor, permitindo a observagao (69).

A maioria dos instrumentos usa como fonte de elétrons um filamento de tungsténio
(W) aquecido, operando numa faixa de tensdes de aceleracdo de 1 a 50 kV. O tungsténio é
tipicamente usado por ser o metal com mais alto ponto de fusdo e mais baixa pressao de

evaporacao, permitindo que seja aquecido para a emissao de eletrons.

O feixe é acelerado pela alta tensdo criada entre o filamento e o anodo. Ele é, em
seguida, focalizado sobre a amostra por uma série de trés lentes eletromagnéticas com um
spot (diametro do feixe de elétrons) menor que 4 nm. O feixe interagindo com a amostra
produz elétrons e fétons que podem ser coletadas por detectores adequados e convertidas em

um sinal de video (69). A Fig. 40 mostra o desenho esquematico do MEV.

65



Fonte de elétrons

Anodo

Colunaem
alto vacuo

Condensadoras

Bohinas de
varredura

Ohjetiva

Camara em
alto ou baixo
vacuo

Amostra

Bombas de
vacuo

Fig. 40. Desenho esquematico do microscdpio eletrénico de varredura (MEV) (70).

A imagem formada a partir do sinal captado na varredura eletronica de uma superficie
pode apresentar diferentes caracteristicas, uma vez que a imagem resulta da amplificacdo de
um sinal obtido de uma interac¢do entre o feixe eletrénico e o material da amostra. Diferentes
sinais podem ser emitidos pela amostra. Dentre os sinais emitidos, os mais utilizados para
obtencdo da imagem s3o originarios dos elétrons secunddrios e/ou dos elétrons
retroespalhados (69). O que diferencia estes sinais é o volume de interagdo entre o feixe
incidente de elétrons e a profundidade da amostra. Este volume de interagdo gera os sinais
que sdo detectados e utilizados para a formac¢do da imagem e para a microandlise (70). A Fig.

41 mostra o desenho esquemadtico da interacdo dos feixes de elétrons com a regido de

incidéncia da amostra.
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Fig. 41. Desenho esquematico da interacdo dos feixes de elétrons com a regido de incidéncia

da amostra (70).

EDS (energy dispersive x-ray detector)

O EDS é um acessdrio essencial no estudo de caracterizacdo microscopica de materiais.
Quando o feixe de elétrons incide sobre um material, os elétrons mais externos dos atomos e
os ions constituintes sdo excitados, mudando de niveis energéticos. Ao retornarem para sua
posicdo inicial, liberam a energia (E) adquirida a qual é emitida em comprimento de onda com
freqUiéncia eletromagnética (v) no espectro de raios-x, de acordo com a relagdo E = h.v, onde h
¢é a constante de Planck . Um detector instalado na cdmara de vacuo do MEV mede a energia
associada a esse elétron. A Fig. 42 mostra o desenho esquematico do funcionamento do

detector de raios-x usado para espectroscopia por dispersdo de energia (EDS).
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Fig. 42. Desenho esquemadtico do funcionamento do detector de raios-X usado para
espectroscopia por dispersdo de energia (EDS) (69).

Como os elétrons de um determinado dtomo possuem energias distintas, é possivel,
no ponto de incidéncia do feixe, determinar quais os elementos quimicos estdo presentes
naguele local e assim identificar em instantes que mineral estd sendo observado. O didmetro
reduzido do feixe permite a determinacao da composicdo mineral em amostras de tamanhos
muito reduzidos (< 5 9m), permitindo uma analise quase que pontual. Além da identificacdo do
material, o equipamento ainda permite o mapeamento da distribuicdo de elementos quimicos,

gerando mapas composicionais de elementos desejados.

Esses mapas composicionais possuem a abscissa sendo a energia dos fotons (keV) e a
ordenada o numero de fdtons recebidos (contagens). O tempo necessario para adquirir o

espectro de boa qualidade fica em torno de 2 minutos.

A Fig. 43 mostra um exemplo de espectro obtido para a determinacdo da fase sigma.
Podemos observar, pelo espectro, que a fase sigma possui grandes concentra¢cdes dos

elementos quimicos Cr e Mo (10).
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Fig. 43. Espectro de EDS para determinacdo da fase sigma (10).

A interpretacdo dos espectros é facilitada por uma base de dados que contém, para
cada elemento, as energias e a intensidade das raias que as produziu. E possivel localizar, para
cada energia do espectro, a lista dos elementos que possuem uma raia neste dominio
energético. E, também para cada elemento, fazer aparecer sobre o espectro um diagrama em

barras representando a posicao e as energias das raias deste elemento.

Outro exemplo de EDS feito pelos autores (19) para o ago inoxidavel duplex mostrando
a composicdo das fases ferrita e austenita e as fases intermetalicas sigma e chi esta na Fig. 44.

Este aco foi envelhecido a 900°C por 1 hora.
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Fig. 44. Espectro de EDS para as fases contidas no aco duplex: (a) G, (b) %, (c) 7. (d) d e a
composicdo quimica de cada fase (19).

4.3. Difracao de Raios-x (DRX)

A caracterizagdo microestrutural desses materiais ndo deve ser feita apenas por meio

de microscopias dptica e eletronica de varredura. Ensaios de difracdo de raios-x constituem
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uma técnica eficaz e rapida para detectar as fases presentes na microestrutura e os

parametros de rede de cada fase.

4.3.1. Geracdo de Raios-X

Raios-X sdo radiacOes eletromagnéticas com energia de fétons na faixa de 100 eV —
1000 keV. Por causa do comprimento de onda dos raios-x serem comparados ao tamanho

atémico, estes sdo ideais para sondar o arranjo estrutural dos &tomos e moléculas no material.

Raios-X sdo gerados quando um feixe de elétrons acelerados através de um campo de
alta tensdo bombardeia um alvo fixo. Quando os elétrons colidem com os atomos do alvo, um
espectro continuo de raios-x é emitido. Os elétrons de alta energia também podem ejetar

elétrons das camadas internas dos dtomos através do processo de ionizagdo.

Os tubos de raios-X mais comumente utilizados sdo cobre e molibdénio, que emitem

de 8keV a 14keV de raios-X com comprimentos de onda correspondente de 1,54 e 0,8 A.

4.3.2. A Lei de Bragg

W. L. Bragg prop6s uma interpretacdo simplificada para o fendmeno de difracdo de
raios-x. Ele prop6s que os planos cristalinos refletem raios-x como os espelhos planos refletem

a luz visivel (71).

Tal analogia ndo deve ser levada por completo, pois para que haja reflexdo de raios-x é
necessario que haja interferéncia construtiva, ou seja, reforco das ondas refletidas. A

interferéncia construtiva entre os raios refletidos da origem aos picos no padrdo de difracdo.

O processo de interferéncia construtiva da radiacdo espalhada pelos planos
adjacentes de uma estrutura cristalina, cujos 4tomos sdo arranjados de forma organizada e

periddica é descrito conforme a lei de Bragg (71).

Para deduzir tal equacao, consideremos um feixe de raios-x incidindo sobre planos

paralelos de distancia interplanar d, sob um angulo 6 (72), como mostra a Fig. 4.7.
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Fig. 45. Geometria da deducdo da lei de Bragg (72).

Para que haja interferéncia construtiva dos feixes de raios-x refletidos pelos diferentes
planos é necessdrio que a diferenca entre os caminhos percorridos seja multipla do seu

comprimento de onda A. A diferenca de caminho mostrada na Fig. 45 é BAC. Portanto,

BAC =nA

onde n é um nUmero inteiro que representa os feixes em fase.

Por semelhanca de tridngulos temos que:

BA=AC
2BA=nA
e
senB = BA/d
Portanto:
n.A =2.d.sen®

gue é a conhecida Lei de Bragg.

A Lei de Bragg é uma das mais importantes leis para interpretar dados de difragcdo de

raios-x.

O difratograma, devidamente indexado, mostra em cada pico as fases cristalinas

presentes e seguida por um conjunto de nimeros entre paréntesis, contendo trés algarismos
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que representam os indices de Miiller dos planos atomicos refletores. Difratogramas, numa
faixa de angulos de difracdo que varia entre 40° até 60°, sdo muito comuns de se encontrar em

trabalhos publicados na literatura técnica.

A limitacdo desse ensaio esta vinculada a quantidade de microconstituintes e fases
precipitadas, os quais devem apresentar-se em concentrag¢des superiores a 5% em volume na

microestrutura.
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5. Materiais e Métodos

5.1. Corpos de Prova

Foram utilizados 8 corpos de prova de agos inoxidaveis duplex do tipo UNS $31803
(também conhecido como 45N, SAF 2205 ou DIN W. Nr. 1.4462), com composi¢dao quimica
dada na Tabela 5.

Tabela 5. Composi¢do quimica do a¢o usado no trabalho.

C Si Mn Cr Mo Ni

0,034 0,283 1,78 22,02 2,87 5,58

Os corpos de prova foram cortados nas dimensdes 50 mm de comprimento, 32 mm de

largura e 4 mm de espessura.

5.2. Tratamentos Térmicos

Com o objetivo de mudar a microestrutura do aco inoxidavel duplex e induzir a

precipitacdo de fase sigma foram feitos 4 tratamentos térmicos.

Foram realizados tratamentos térmicos de solubilizagdo em todas as amostras a fim de
igualar a composi¢do das fases ferrita e austenita, garantindo assim étimas propriedades do

aco duplex.

O tratamento de solubilizacdo foi feito na temperatura de 1120°C por 1 hora e apds,

um resfriamento rapido para garantir que nenhuma fase intermetalica precipite.

Apds os tratamentos de solubilizagdo, cada corpo de prova recebeu um tratamento
térmico especifico a fim de precipitar certa quantidade de fase intermetalica sigma. Dois deles

so6 receberam o tratamento de solubilizacdo.
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Os corpos de prova e os respectivos tratamentos térmicos estdo descritos na Tabela 6.
Note que foram feitos os mesmos tratamentos em 2 corpos de prova, para avaliar a

reprodutibilidade do ensaio.

Tabela 6. Corpos de prova com seus respectivos tratamentos térmicos.

Corpos de Prova Tratamentos térmicos

CP1 1120°C-1h

CP2 1120°C-1h

CP3 1120°C - 1h + 800°C — 30 min.
CP4 1120°C—1h + 800°C — 30 min.
CP5 1120°C-1h + 800°C - 1h
CP6 1120°C-1h + 800°C - 1h
CP7 1120°C-1h + 750°C - 2h
CP 8 1120°C—-1h + 750°C - 2h

A utilizacdo de corpos de prova com diferentes quantidades de fase sigma foi feita
para avaliar se o ensaio de correntes parasitas pulsadas é capaz de caracterizar e correlacionar

este efeito.

5.3. Metalografia

Para que fosse feita a analise quantitativa das fases presentes e sua caracterizagdo
microestrutural, bem como tamanho de grao e morfologia, foram retirados dos corpos de
prova pequenas amostras de 15 mm de comprimento, 5 mm de largura e 4 mm de espessura.
Estas foram embutidas com embutimento condutor. O lixamento foi feito usando as seguintes
lixas: 100, 220, 320, 400, 500, 600 e 1500. O polimento foi feito com pastas de diamante de 6
pum, 3 um e 1 um. Foi feito ataque eletrolitico usando a solugdo de NaOH 30% em um
potencial de 3 V por 15 segundos. Esta solugao revela principalmente a fase ferrita e a fase

sigma (73). O processo de ataque eletrolitico foi feito utilizando a norma ASTM A 923 (74).
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5.4. Microscopia Optica (MO)

Com o objetivo de se analisar qualitativamente os microconstituintes de todas as
amostras, estas foram analisadas, inicialmente em um microscdpio ético, modelo OLYMPUS BX

60M.

5.5. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

As andlises microestruturais do aco inoxidavel duplex foram realizadas através da
microscopia eletrénica de varredura utilizando o Microscépio Eletronico de Varredura (MEV)
de 30 kV com capacidade de baixo vacuo (ZEISS MA-25) e sistemas de detecgao de EDS e EBSD

(Sistema integrado Oxford Inca Synergy 350).

A microscopia eletronica é uma das técnicas mais importantes, pois através dela é feita

a identificacdo das fases de acordo com a sua morfologia.

Foram capturadas 30 imagens em campos aleatérios dos corpos de prova para que

fossem feitas, posteriormente, as medidas de fragcdo volumétrica.

5.6. EDS (Energy Dispersive X-Ray Detector)

Além das imagens de MEV foram feitas andlises de espectrometria de energia
dispersiva de raios-X (EDS) nas amostras. A analise por EDS foi feita com o objetivo de analisar
as fases presentes na amostra de acordo com o elemento quimico presente com cada uma das

fases.

5.7. Contagem das fases

A contagem das fases ferrita, austenita e sigma foi feita de acordo com a norma ASTM
E 1245-03 (75), utilizando as 30 imagens capturadas com o MEV. Com o software ImagePro®

foi possivel obter uma medida de fra¢do volumétrica média dos corpos de provas.
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5.8. Correntes Parasitas Pulsada

Para o ensaio de correntes parasitas pulsadas foi utilizado um gerador de onda
quadrada Agilent 33250 A, um osciloscépio Tektronix TDS 2022 B, uma sonda de fabricada no
LNDC e uma bateria de 9 V.

O ensaio consiste na geracdao de pulsos de onda quadrada que excitam a bobina. O
tamanho do pulso utilizado neste trabalho foi de 1 ms, com uma freqiiéncia de 100 Hz e
amplitude de 3 V. A resposta da bobina durante o ciclo de onda quadrada foi captada pelo

sensor GMR e transferida para o osciloscdpio.

A sonda possui uma bobina de nucleo de ar com as especificagdes mostradas na Fig.
46. A componente do campo elétrico resultante perpendicular a superficie do corpo de prova é

medida usando um sensor GMR no eixo da bobina, alimentado por uma bateriade 9 V.

A sonda possui também um ima polarizador, que tem a fungdo de aumentar a faixa de

leitura do campo magnético, facilitando assim a interpretacdo dos resultados.

O desenho esquematico da sonda utilizada é mostrado na Fig. 46 e suas dimensdes

esta mostrada na Fig. 47.
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Fig. 46. Desenho esquematico da sonda utilizada.
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10.17 mm

Fig. 47. Dimensdes da sonda utilizada.

A fotografia da sonda utilizada no ensaio é mostrada na Fig. 48.

(a) (b)

Fig. 48. (a) Fotografia da sonda utilizada no ensaio, (b) Detalhe do sensor GMR acoplado a

bobina.

A Fig. 49 mostra os equipamentos utilizados no ensaio de correntes parasitas.
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Fig. 49. Equipamentos utilizados no ensaio de correntes parasitas.

Foram feitas 30 leituras em diferentes regiées de cada corpo de prova. A resposta das
leituras para cada corpo de prova foi transferida para o software matematico Microsoft Origin

®, onde foi feita uma média aritmética dos sinais, a fim de minimizar os ruidos existentes.

5.9. Difracao de Raios-x

A técnica de difracdo de raios-x foi utilizada para identificar as fases presentes nos agos

inoxidaveis duplex nas diferentes condigdes de tratamentos térmicos.

O equipamento utilizado foi um D8 Discover da Bruker AXS em uma configuracdo 6-26,
com goniémetro horizontal e com 1\4 de circulo Euleriano, mostrado na Fig. 50. A fonte de
radiacdo utilizada foi a do cobalto (CoKa) com comprimento de onda de 1.78897A, uma fonte
de 35KV, 40mA e uma velocidade de varredura de variavel mas em média com varreduras de
0,01°/min, a temperatura ambiente. A dtica primaria utilizada foi ad o espelho de Goebel, que
gera feixes de raio-x paralelos. A dtica secundaria constou de um detector do tipo PSD (Point

Scanning Detector) que possibilita andlises precisas com grande rapidez. Os picos representam
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reflexdes de planos atdmicos posicionados de tal forma em relacdo ao feixe, que a Lei de Bragg

seja plenamente satisfeita.

As fases cristalinas foram identificadas pela indexacdo dos picos utilizando padrdes
difratométricos individuais de cada fase disponibilizados em arquivos eletrénicos da colecdo
JCPDS (Joint Committee of Powder Diffraction Standards), utilizando-se os softwares PDF
Maint e EVA. A anadlise quantitativa foi realizada empregando-se o método de Rietveld, que
tem como principal caracteristica o ajuste dos parametros estruturais de um modelo da
estrutura e parametros instrumentais. O ajuste desses parametros é feito a partir de uma
rotina matematica chamada de minimos quadrados. Esses parametros atingem valores
realisticos pela concordancia do difractograma calculado com o difractograma experimental

(76).

Fig. 50. Equipamento de difracdo de raios-x utilizado.
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6. Resultados e Discussao

6.1. Analise Metalografica

A microestrutura do acgo inoxidavel duplex foi caracterizada por microscopia éptica

(MO) e eletronica de varredura (MEV).

Neste tépico serdo apresentadas somente as micrografias dos corpos de prova
impares, pois ndo ha necessidade de mostrar as duas imagens iguais, visto que a

reprodutibilidade dos tratamentos térmicos foi garantida.

A Fig. 51 mostra a microestrutura caracteristica do CP 1 que foi submetido ao
tratamento térmico de solubilizacdo. Pode-se observar que a microestrutura é formada por

fase ferrita (6) e fase austenita (y). Ndo foi observada a presenca de fase sigma neste caso.

EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :16 Dec 2008
WD = 9.0mm Photo No. = 440 Time :14:36:57

Fig. 51. Microestrutura do CP 1 com o tratamento térmico de solubilizagao.
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A Fig. 52 mostra a microestrutura caracteristica do CP 3 submetido ao tratamento
térmico de solubilizacdo seguido de um envelhecimento a 800°C por 30 min. Pode-se observar
gue a microestrutura é formada por fase ferrita (8), fase austenita (y) e fase sigma precipitada

(o), como pontos brilhantes, na interface entre as fases ferrita e austenita.

EHT =20.00 kv Signal A = SE1 Date :2 Feb 2010
WD =125 mm Photo No. = 466 Time :9:41:25

Fig. 52. Microestrutura do CP 3 com o tratamento térmico de solubilizagdo seguido de um

envelhecimento a 800°C por 30 min.

Essa precipitacdo de fase sigma na interface entre as fases ferrita e austenita foi citada

na revisdo como sitio preferencial para nucleagdo de fases secundarias.

A Fig. 53 mostra a microestrutura caracteristica do CP 5 submetido ao tratamento
térmico de solubilizacdo seguido de um envelhecimento a 800°C por 1h. A microestrutura é
formada por fase ferrita (6), fase austenita (y) e fase sigma (o) precipitada nos contornos de
graos. Pode-se perceber que a fase sigma nucleia nos contornos de grao e cresce no grao

ferritico.
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EHT =20.00 kv Signal A= SE1 Date :16 Apr 2010
WD = 15.0 mm Photo No. = 581 Time :15:21:57

Fig. 53. Microestrutura do CP 5 com o tratamento térmico de solubilizacdo seguido de um
envelhecimento a 800°C por 1h.

A Fig. 54 mostra a microestrutura caracteristica do CP 7 submetido ao tratamento
térmico de solubilizacdo seguido de um envelhecimento a 750°C por 2h. A microestrutura é
formada por fase ferrita (8), fase austenita (y) e fase sigma (o) precipitada no grdo ferritico.
Pode-se observar que a fase sigma toma o lugar da fase ferrita. A medida que cresce o

percentual de fase sigma, decresce o percentual de fase ferrita.
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EHT =20.00 kv
WD =14.0 mm

Signal A = SE1
Photo No. =475

Date :25 Jan 2010
Time :14:19:563

Fig. 54. Microestruturas do CP 7 com o tratamento térmico de solubilizacdo seguido de um

envelhecimento a 750°C por 2h.

6.2. Contagem de fases

Com imagens semelhantes as imagens mostradas previamente, foi feita a contagem

das fases presentes em cada amostra e foram obtidos os valores de fragdo volumétrica de cada

fase.

A Tabela 7 mostra os valores de contagem das fases sigma, ferrita e austenita para os

corpos de prova de ago duplex.

Tabela 7. Valores de fragcdo volumétrica das fases ferrita, austenita e sigma.

Percentual de fase

Percentual de fase

Percentual de fase

Amostra sigma ferrita austenita
CP1 0% 55,44 % 44,56 %
CP2 0% 55,49 % 44,51 %
CpP3 0,70 % 55,92 % 43,38 %
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CP4 0,75 % 55,69 % 43,56 %
CP5 8,44 % 42,46 % 49,10 %
CP6 8,36 % 45,88 % 45,76 %
cP7 15,63 % 37,12 % 47,25 %
CP8 15,08 % 37,64 % 47,28 %
6.3. EDS

O espectro de EDS para o CP 1 ndo serda mostrado neste trabalho, pois ja foi visto na
revisdo bibliografica, na Fig. 44, como se apresenta este espectro. Assim como o espectro de
EDS da Fig. 44, o espectro obtido para o CP 1 apresenta um percentual de cromo mais elevado

na fase ferrita e um percentual de niquel mais elevado na fase austenita.

A analise de EDS feita para o CP3 esta mostrada na Fig. 55.
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Fig. 55. Andlise por EDS: (a) Imagem de MEV com os pontos onde ocorreu a andlise por EDS
do CP 3; (b) Espectros de EDS para os respectivos pontos.

Pode-se observar que a fase austenita, representada pelo espectro 1, apresenta
percentual de niquel mais elevado, enquanto que a fase ferrita, representada pelo espectro 2,
apresenta percentual de cromo mais elevado. A fase sigma, representada pelo espectro 3,
entretanto, apresenta percentual de cromo e molibdénio elevados, e para esta fase, a soma

desses dois elementos geralmente se aproxima da metade do percentual de ferro da amostra.

A Fig. 56 mostra a analise de EDS feita para o CP 5
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Fig. 56. Analise por EDS: (a) Imagem de MEV com os pontos onde ocorreu a analise por EDS do
CP 5; (b) Espectros de EDS para os respectivos pontos.
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Pode-se observar que a fase ferrita, representada pelo espectro 1, apresenta um
percentual de cromo mais elevado e a fase austenita, representada pelo espectro 2, apresenta
um percentual de niquel mais elevado. A fase sigma, por sua vez, apresenta percentual de
cromo e molibdénio elevados, e para esta fase, a soma desses dois elementos geralmente se

aproxima da metade do percentual de ferro da amostra.

A Fig. 57 mostra a analise de EDS feita parao CP 7.

pectrum 2
S
-

b

5 ¥
SSSpectrum 38 -
- 4 o

KL s
~ et

30pm Electron Image 1

88



Spectrum 1
1200
1000
800 |
600 |
400 |
200 |
0 T T
8 10
Spectrum 2
1500 -
Fe
1000 |
Cr Cr
500-{ Mn
Ni Cr
c Mo Mn Fe Hi
0 T T T = I T
2 4 6 8 10
keV
Spectrum 3
1200 -
1000
800 |
600 |
400 |
200 |
C
0 T T T T T
2 4 6 8 10
keV

(b)

Fig. 57. Andlise por EDS: (a) Imagem de MEV com os pontos onde ocorreu a analise por EDS do
CP 7; (b) Espectros de EDS para os respectivos pontos.

Pode-se observar que a fase ferrita, representada pelo espectro 1, apresenta
percentual de cromo mais elevado, enquanto que a fase austenita, representada pelo espectro
2, apresenta percentual de niquel mais elevado. A fase sigma, representada pelo espectro 3,
entretanto, apresenta percentual de cromo e molibdénio elevados, e para esta fase, a soma

desses dois elementos geralmente se aproxima da metade do percentual de ferro da amostra.

6.4. Correntes parasitas pulsadas (PEC)

A Fig. 58 mostra o sinal obtido no ensaio de correntes parasitas pulsadas (PEC) para os

CP1,CP3,CP5eCP7.
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Fig. 58. Sinal obtido pelo ensaio de PEC para os corpos de prova com diferentes percentuais de

fase sigma.

Através da Fig. 58, pode-se perceber que o ensaio de correntes parasitas pulsadas
(PEC) é capaz de diferenciar os corpos de prova com diferentes percentuais de fase sigma. O
corpo de prova que apresenta menor fragdo volumétrica de fase sigma apresenta maior tempo
que o sinal atinge o maximo. O CP 1 apresenta amplitude 1,392 V e o tempo em que o sinal
atinge o maximo em 1,424 x 10°s. O CP 2 apresenta amplitude 1,608 V e o tempo em que o
sinal atinge 0 maximo em 9,200 x 10° s. O CP 3 apresenta amplitude 1,592 V e o tempo em
que o sinal atinge o maximo em 8,581 x 10 s. E, finalmente, o CP 4 apresenta amplitude 1,507

V e o tempo em que o sinal atinge o maximo em 8,080 x 10°s.

Uma maneira quantitativa de correlacionar os parametros importantes do sinal de PEC
com o percentual de fase sigma é utilizando a ferramenta estatistica R-quadrado. Esta
ferramenta mede a proporg¢do da variabilidade em Y que é explicada por X, e é uma funcdo
direta da correlagdo entre as varidveis (77). Um valor de R-quadrado muito préximo de um

indica uma forte relagdo entre as duas variaveis.

Plotando os valores de amplitude do sinal versus percentual de fase sigma, temos a
correlacao entre eles dada pelo valor de R-quadrado, mostrada na Fig. 59. Considerando o CP
1, percebe-se que a correlagdo é baixa, 2,54%. Porém se ndo considerarmos o CP 1, que ndo
possui fase sigma, a correlagdo aumenta bastante chegando a 85,05%.
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Fig. 59. Correlacdo entre a amplitude do sinal e a porcentagem de fase sigma (a) considerando

0 CP 1 e (b) ndo considerando o CP 1.

O mesmo pode ser feito para o pardmetro tempo que o sinal atinge o maximo.
Plotando os valores do tempo versus o percentual de fase sigma, podemos obter a correlacao
entre eles dada pelo valor de R-quadrado, como mostra a Fig. 60. Considerando o CP 1,
percebe-se que a correlacdo é baixa, 47,13%. Porém se ndo considerarmos o CP 1, que ndo

possui fase sigma, a correlagdo aumenta significativamente chegando a 99,84%.
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Fig. 60. Correlacdo entre o tempo que o sinal atinge o maximo e a porcentagem de fase sigma

(a) considerando o CP 1 e (b) ndo considerando o CP 1.

Esta diferenca na correlacdo causada pela presenca do CP 1 pode ser explicada pelo

fato do CP 1, que ndo contem fase sigma, ser ferromagnético e causar uma perturbac¢do no
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sinal. Além disto, a técnica de correntes parasitas pulsadas possui uma maior complexidade

para examinar materiais ferromagnéticos.

6.5. Difracao de Raios-x

O difractograma apresentado na Fig. 61 mostra o resultado da difracdo de raios-x para
o CP 1 com uma microestrutura formada por ferrita (6) e austenita (y) e seus respectivos

planos cristalograficos.
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Fig. 61. Difractograma do CP 1.

A Fig. 62 mostra o difractograma feito para o CP 3. Observa-se que a microestrutura é
formada por ferrita (6) e austenita (y). Neste caso, a técnica de difracdo de raios-x ndo
consegue identificar a fase sigma. Isso ocorre, provavelmente, por causa do percentual de fase

sigma que é inferior a 2%, que é o limite de detec¢do do equipamento de difracdo de raios-x.
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Fig. 62. Difractograma do CP 3.

A Fig. 63 mostra que o CP 5 possui uma microestrutura formada por ferrita (),

austenita (y) e sigma (o), com seus respectivos planos cristalograficos.
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Fig. 63. Difractograma do CP 5.
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A Fig. 64 mostra que o CP 7 possui uma microestrutura formada por ferrita (),
austenita (y), sigma (o) e a fase chi (x). A presenca da fase chi neste corpo de prova esta
relacionada a temperatura em que foi feito o tratamento térmico (750°C) e a concentragao de
Mo. Como foi dito na revisdo bibliografica, esta fase se forma anteriormente a formacao da

fase sigma e em temperaturas mais baixas para acos com percentual de Mo mais elevados.
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Fig. 64. Difractograma do CP 7.
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7. Conclusoes

Os efeitos dos tratamentos térmicos realizados nos corpos de prova de aco inoxidavel

duplex UNS S31803 serdo apresentados a seguir.

Na condicdo de solubilizagdo, aco inoxidavel duplex apresentou uma microestrutura
formada pelas fases austenita e ferrita com aproximadamente 50% de cada fase. Sem

formacdo de fase intermetalica.

Com os tratamentos térmicos realizados posteriormente ao tratamento de
solubilizacdo nos corpos de prova, esse balanco entre as fases ferrita e austenita mudou

devido a transformacdo eutetdide da ferrita em austenita e sigma.

O tratamento térmico a 800°C por 30 minutos causou uma pequena precipitacdo de

fase sigma nos contornos de grio ferrita/austenita.

O tratamento térmico a 800°C por 1 hora causou precipitacdo de fase sigma nos
contornos de grdo ferrita/austenita, que comecou a nuclear no grdo ferritico, diminuindo
gradativamente a fragdo volumétrica desta fase. A precipitacdo desta fase de maneira

grosseira é devido a alta difusividade dos atomos de soluto em altas temperaturas.

O tratamento térmico a 750°C por 2 horas causou precipitacdo de fase sigma nos
contornos de grdo ferrita/austenita, e posteriormente, na fase ferrita, diminuindo
consideravelmente a fragdo volumétrica desta. Com a formacdo da fase sigma no interior do
grao ferritico, tem-se que a fase sigma aumenta seu percentual enquanto que a fase ferrita

diminui o seu a medida que a temperatura aumenta.

A contagem das fases por meio metalografico mostrou-se bastante satisfatéria ao
exibir aproximadamente o mesmo percentual de cada fase para os pares de corpos de prova.

Ou seja, os tratamentos térmicos realizados apresentaram uma boa reprodutibilidade.

Os valores de fracdo volumétrica de todos os corpos de prova tratados termicamente

serdo descritos a seguir:

O CP 1 possui 55,44% de fase ferrita e 44,56% de fase austenita, enquanto que o CP 2

possui 55,49% de fase ferrita e 44,51% de fase austenita.
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O CP 3 possui 55,92% de fase ferrita, 44,38% de fase austenita e 0,70% de fase sigma,
enquanto que o CP 4 possui 55,69% de fase ferrita, 43,56% de fase austenita e 0,75% de fase

sigma.

O CP 5 possui 42,46% de fase ferrita, 49,10% de fase austenita e 8,44% de fase sigma,
enquanto que o CP 6 possui 45,88% de fase ferrita, 45,76% de fase austenita e 8,36% de fase

sigma.

Jd o CP 7 possui 37,12% de fase ferrita, 47,25% de fase austenita e 15,63% de fase
sigma, enquanto que o CP 8 possui 37,64% de fase ferrita, 47,28% de fase austenita e 15,08%

de fase sigma.

O ensaio ndo destrutivo de correntes parasitas pulsadas mostrou-se capaz de observar,
qualitativamente, as diferengas microestruturais do ago inoxidavel duplex. O corpo de prova
que apresenta menor fragdo volumétrica de fase sigma apresenta maior amplitude e maior

tempo que o sinal atinge o maximo.

Fazendo uma andlise quantitativa dos sinais obtidos pela técnica de PEC, pode-se
perceber que quando os corpos de prova sdo analisados excluindo o CP 1, que nao possui fase
sigma e é ferromagnético, a correlacdo entre a amplitude do sinal e/ou o tempo que o sinal

atinge o maximo com o percentual de fase sigma aumente significativamente.

Para o caso da amplitude do sinal versus o percentual de fase sigma, a correlagdo
considerando o CP 1 é de 2,54%. Porém quando se desconsidera o CP 1 e analisa somente os

corpos de prova que possuem fase sigma, a correlagdo sobe para 85,5%.

Para o caso do tempo que o sinal atinge o maximo versus o percentual de fase sigma, a
correlagdo considerando o CP 1 é de 47,13%. Porém quando se desconsidera o CP 1 e analisa

somente os corpos de prova que possuem fase sigma, a correlagao sobe para 99,84%.

Isso mostra que a técnica ndo destrutiva de correntes parasitas pulsadas é uma
ferramenta bastante promissora para caracterizar acos inoxiddveis duplex contendo fase

sigma.

Utilizando o método de difracdo de raios-x, pode-se perceber que esta também
consegue caracterizar este tipo de aco inoxidavel quanto ao percentual de fase sigma, sendo
possivel a deteccdo de fases com fragdes volumétricas superiores a 2%, que é o limite de

deteccdo do equipamento de difracao de raios-x.
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