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APRESENTACAO

A engenharia de materiais, se tornou um dos grandes pilares da revolucao
técnica industrial, principalmente quando se diz a indastria 4.0, devido a necessidade
de desenvolvimento de novos materiais, que apresentem melhores caracteristicas e
propriedades fisico-quimicas. Para obtencéo desses novos materiais, muitos processos
precisaram de alteracdes e de novos métodos, exigindo um desprendimento de forca
elevado nesta area. Grandes empresas e centros de pesquisa investem macicamente em
setores de P&D a fim de tornarem seus produtos e suas tecnologias mais competitivas.

Destaca-se que a area de material compreende trés grandes grupos, a dos metais,
das ceramicas e dos polimeros, sendo que cada um deles tem sua importancia na geracéo
de tecnologia e no desenvolvimento dos produtos. Aliar os conhecimentos pré-existentes
com novas tecnologias é um dos grandes desafios da nova engenharia.

Neste livro sdo explorados trabalhos teoricos e praticos, relacionados as areas de
materiais, dando um panorama dos assuntos em pesquisa atualmente. Apresenta capitulos
relacionados ao desenvolvimento de novos materiais, com aplicagcbes nos mais diversos
ramos da ciéncia, bem como assuntos relacionados a melhoria em processos e produtos ja
existentes, buscando uma melhoria e a reduc¢ao dos custos.

De abordagem objetiva, a obra se mostra de grande relevancia para graduandos,
alunos de p6s-graduacgéo, docentes e profissionais, apresentando teméaticas e metodologias
diversificadas, em situacoes reais.

Boa leitura a todos.

Henrique Ajuz Holzmann

Joao Dallamuta
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RESUMO: Acos austeniticos HP sdo usados
na producéo de tubos para fornos de reforma a
vapor em fungcéo de suas propriedades a altas
temperaturas. Devido as condi¢cdes de operacédo
a que sao submetidos, estes tubos tendem a
apresentar falhas principalmente pelo surgimento
de trincas de fluéncia. No entanto, em alguns
casos, danos moderados por carburizagdo
na parede interna foram identificados, o que
pode ocasionar uma falha prematura. Neste
fendbmeno a matriz austenitica apresenta um
empobrecimento de cromo gerando alteracdes
em seu comportamento magnético. A fim de
caracterizar magneticamente esta regido, neste
trabalho foi empregada a técnica de Microscopia
Magneto-Otica Kerr, que consiste na observagéo
de alteracdes da polarizacdo de um feixe de luz
refletido resultantes da intera¢@o entre um feixe
de luz linearmente polarizado com os elétrons
da superficie de um material. Foram realizadas
analises qualitativas, por meio de imagens, e
analises quantitativas, através do levantamento
da curva de histerese, em uma amostra de aco
HP que sofreu carburizagéo durante a operacéo.
A partir destas anadlises foi possivel identificar,
na regido carburizada, o comportamento
ferromagnético da matriz e o comportamento
paramagnético dos carbetos.
PALAVRAS-CHAVE: Microscopia Kerr, dominios
magnéticos, aco HP, danos por carburizagao.
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CHARACTERIZATION OF CARBURIZATION IN HP STEELS BY MAGNETO-
OPTICAL KERR MICROSCOPY

ABSTRACT: HP austenitic steels are used in the production of reformer furnace tubes as a
result of their properties at high temperatures. Due to the service conditions to which they are
exposed, these tubes tend to present creep failure. In some cases, however, it was identified
moderate carburization damage on their internal walls, which may lead to premature failure. In
this phenomenon, the austenitic matrix presents a chromium depletion and affects its magnetic
behaviour. In order to magnetically characterize the region, in this study it was utilized the
Magneto-Optical Kerr Microscopy, which consists of observing polarization changes on a
reflected light beam arising from the interaction between a linearly polarized light beam with
the surface electrons of a material. Using a HP steel sample from a reformer furnace tube that
presented carburization during service, qualitative analysis was performed by imaging and
quantitative analysis was performed by elaborating its hysteresis curve. The results allowed
the identification of ferromagnetic behaviour on its carburized matrix and paramagnetic
behaviour on its carbides.

KEYWORDS: Kerr microscopy, magnetic domains, HP steel, carburization damage.

11 INTRODUGAO

O efeito magneto-6tico Kerr € um fendmeno observado a partir das interacdo de um
campo eletromagnético, proveniente de um feixe de luz linearmente polarizado, com os
elétrons na superficie de um material. Esta interagéo, associada a um momento magnético,
gera uma alteracdo na polarizacéo do feixe de luz refletido (HUBERT; SCHAFER, 1998).

Levando em consideragéo as variaveis envolvidas no fendbmeno, como o feixe de luz
incidente linearmente polarizado, a superficie do material e a diregdo do campo magnético
aplicado, esse efeito pode ser classificado em trés tipos: Efeito Kerr Longitudinal, Polar e
Transversal. (SOLDATOV; SCHAFER, 2017).

A Microscopia Magneto-Otica Kerr permite, em tempo real, a caracterizacao
magnética de materiais, analisando as diferencas na polarizagéo do feixe de luz refletido
em distintas regides da superficie da amostra em fun¢do do efeito Kerr. Essas leituras
sé@o convertidas em diferencas de intensidade e traduzidas em tons de cinza sobre uma
imagem da superficie. Quando o material é ferromagnético sédo observadas regides com
diferentes contrastes, definidas como dominios magnéticos. Por outro lado, nos materiais
paramagnéticos ndo sdo observadas varia¢des de contraste (HUBERT; SCHAFER, 1998).

Esta técnica permite realizar analises qualitativas, por meio das imagens geradas
em fungéo da resposta magnética na superficie do material, traduzido na visualizagdo das
alteracdes da geometria e orientagdo dos dominios magnéticos para diferentes valores de
campo magnético aplicado (SCHAFER, 2007). A Microscopia Magneto-Otica Kerr permite
também realizar analises quantitativas através do levantamento de curvas de histerese.
Nesta analise, a partir de um intervalo de campo magnético aplicado, é registrada a

intensidade da luz refletida em fungéo da orientacdo dos dominios magnéticos para cada
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valor do campo magnético aplicado (LEITE; FIGUEIREDO, 2007).

A técnica de Microscopia Magneto-Otica Kerr vem sendo aplicada no estudo de
acos HP modificados através da realizagdo de analises qualitativas e quantitativas,
caracterizando, dessa forma, diferentes aspectos microestruturais decorrentes da sua
exposicao em temperaturas elevadas. (NEVES; et. al., 2019).

Os agos HP apresentam propriedades que permitem seu uso em altas temperaturas
e pressao, sendo usadas em larga escala na industria petroquimica na forma de tubos
dos fornos de reforma a vapor (DA SILVEIRA; LE MAY, 2006). Como consequéncia das
condicbes de operagédo, o principal fator gerador de falha € o surgimento de trincas de
fluéncia. Entretanto em alguns casos ocorrem também danos de carburizacdo moderada
e localizada em fornos de reforma a vapor podendo levar a uma falha prematura. (DA
SILVEIRA; LE MAY, 1997; ARENAS; et. al., 2017). Cabe a observagdo que os danos de
carburizagé@o ocorrem principalmente em tubos de fornos de pirdlise.

A carburizacdo em tubos de fornos de reforma a vapor ocorre na parede interna
através da absorgéo de carbono, como consequéncia tem-se um aumento da precipitagdo
de carbetos de cromo, ocasionando uma reducao no teor de cromo da matriz austenitica
tornando-a ferromagnética. (TAWANCY; ABBAS, 1992).

Diferentes técnicas tém sido usadas para estudar a resposta magnética da camada
carburizada. Estas incluem, o Magnetémetro de Amostra Vibrante (LOPEZ; et. al., 2018),
Correntes Parasitas (STEVENS; TROMPETTER, 2004) sensores magnéticos (LOPEZ;
et. al., 2018; SILVA; et. al., 2007.) e a Microscopia de Forgca Magnética (STEVENS; et.
al., 2003). Com o uso da técnica de Microscopia de Forga Magnética é possivel obter a
resposta local da regido carburizada, podendo identificar, através de imagens, as regides
ferromagnéticas nas quais permite distinguir os dominios magnéticos na matriz (SILVA; et.
al., 2008). Entretanto, ndo tém sido apresentados estudos referentes a quantificacdo da
resposta magnética local. Deste modo, o objetivo deste trabalho é detectar os dominios
magnéticos e quantificar & resposta magnética local da camada carburizada de tubos de
fornos de reforma a vapor por Microscopia Magneto-Otica Kerr.

21 MATERIAIS E METODOS

2.1 Amostra

A amostra utilizada neste trabalho € proveniente de um tubo de reforma a vapor
que sofreu carburizagdo, com 12.600 mm de comprimento e com 130.000h de operacao. A
composicao quimica do ago HP modificado, apresentada na Tabela 1, foi determinada por
fluorescéncia de raio-X e espectroscopia de plasma (ARENAS; et. al., 2017).
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Tubo (&5 Ni Cr Nb Ti Si Mn P S Mo

A 0,52 34,30 | 26,10 1,26 0,01 1,89 1,26 0,023 | 0,012 | 0,018

Tabela 1 - Composigéo quimica da liga de ago HP modificada ao ni6bio utilizada (peso%).
Adaptado de: (ARENAS; et. al., 2017).

Foi retirada uma amostra de 5,0 x 5,0 x 3,0 mm, conforme ilustrado na Figura 1.a. A
parede interna deste tubo sofreu carburizacdo, e dessa forma a amostra apresenta em sua
morfologia uma camada de 6xido/coque, seguido da camada danificada pela carburizacao
(LOPEZ; et. al. 2018). Na Figura 1.b. sdo representadas as camadas presentes na amostra:
camada de 6xido/coque na extremidade da parede interna (R1), camada danificada pela
carburizacéo do material (R2), e por fim, ao se afastar da superficie interna, a microestrutura
de seu centro de parede (R3).

b
a) AmTtra ) R1R2 R3
e
[—

Figura 1 - a) Representacéo da retirada da amostra a partir do segmento do tubo.

b) esquema representativo das diferentes camadas microestruturais presentes na superficie da
amostra, sendo a camada de 6xido/coque (R1), a camada danificada pela carburizagéo (R2) e por fim a
regido de centro de parede (R3).

ApOs o corte da amostra, foi realizada a preparacao superficial através de lixamento
com lixas de 100 até 1500, seguido de um polimento com pasta de diamante de 6 um, 3
ume 1 um.

2.2 Caracterizacao magnética

Para caracterizacdo magnética da amostra foi utilizado o microscdpio magneto-
otico Kerr fabricado pela Evico-Magnetics ®, Figura 2. O sistema empregado possui
alta resolucao, Figura 2.a, com eletroiméas externos rotativos, para aplicagdo do campo
magnético (H), e plataforma piezelétrica para fixagdo da amostra e aumento de estabilidade
durante a medida, Figura 2.b.
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Figura 2 - (a) Conjunto de alta resolucéo do Microscopio Magneto-Otico Kerr com destaque (b) para
a vista lateral do conjunto dos eletroimas indicando a diregdo do campo magnético aplicado e o
posicionamento da amostra.

Dentre os trés tipos do Efeito Kerr citados anteriormente neste trabalho foi avaliado
o Efeito Kerr Longitudinal, para tal, na realizacéo das analises qualitativas e quantitativas
foi empregada a configuragdo do microscopio no modo puramente longitudinal, onde a
direcdo de magnetizacédo (M), induzida pelo campo magnético aplicado, é paralela tanto
ao plano de incidéncia do feixe de luz quanto a superficie do material, conforme ilustrado

wno de incidéncia

na Figura 3.

Figura 3 - Representacao gréafica para a configuragado longitudinal do Efeito Kerr onde, o plano de
incidéncia do feixe de luz linearmente polarizado, em vermelho, € paralelo tanto a superficie a ser
analisada quanto a direcdo de magnetizacao induzida no material.
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Inicialmente, na camada carburizada foi tomada uma imagem de topografia utilizando
a lente de 20 vezes de aumento com a finalidade de determinar a regido a ser analisada.
Posteriormente, uma nova imagem topografica foi obtida utilizando a lente de 100 vezes
de aumento.

O procedimento para analise qualitativa consistiu inicialmente do registro de uma
imagem da superficie quando a amostra esta sendo submetida a um campo magnético
aplicado de +300 mT. Em seguida, foi realizado o registro de uma imagem ap6s o campo
externo ter sido removido e, por ultimo, foi feita a subtragcdo das duas imagens com a
finalidade de eliminar informagdes topogréaficas, permanecendo somente as informagbes
de natureza magnética. Visando analisar o comportamento dos dominios magnéticos, o
mesmo procedimento foi realizado a partir da amostra desmagnetizada para os seguintes
campos magnéticos aplicados: 0 mT, £50 mT, +100 mT e 200 mT.

Para a analise quantitativa foram selecionadas duas regides de 3,8 x 5,2 ym
aproximadamente, onde foram realizados os levantamentos das curvas de histerese no
intervalo de -300 mT a 300 mT de campo magnético aplicado, utilizando um passo de 10
mT.

Para realizacdo das analises, as especificacbes empregadas para 0s principais
parametros estdo descritas na Tabela 2. Sendo estas pré-definidas a partir de trabalhos
anteriores no estudo das ligas de aco HP (NEVES; et. al., 2019).

Parametros Especificacoes
Lente de aumento Lente de 100 vezes de aumento
Configuragéo de LED Puramente Longitudinal
Posicao de eletroima Frontal

Campo magnético externo (Analise Qualitativa) | +300 mT, 200 mT, +100 mT, £50 mT, 0 mT

Faixa de campo magnético; Intervalo (Analise

Quantitativa) Entre -300 mT e 300 mT; 10 mT

Area de analise da curva de interesse 3,8x5,2um

Tabela 2 - Especificagdes utilizadas para a caracterizagcdo magnética da camada carburizada.

31 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 4, obtida por meio da Microscopia Magneto-Otica Kerr, apresenta a
topografia da regido analisada onde, utilizando a lente de 20 vezes de aumento, pode-se
distinguir as regides de camada de 6xidos/coque e a que sofreu danos por carburizacgéo,
como indicadas na Figura 4.a. A partir dessa imagem, foi selecionada uma regiédo
representativa na interface entre a camada de 6xido e a camada carburizada. Utilizando
a lente de 100 vezes de aumento é evidente a diferenca topografica entre o 6xido, em
preto, os carbetos de cromo e nidbio, em cinza escuro, e a matriz, em cinza claro, como
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indicados na Figura 4.b.

Regido
Carburizada ©

Matriz

Figura 4 - Imagens topograficas obtidas por microscopia Magneto-Otica Kerr de uma amostra da
parede interna de um tubo ago HP que sofreu carburizagdo em operacdo com (a) 20x de aumento e
(b) 100x de aumento, permitindo distinguir as regiées de 6xidos, a regido carburizada e os carbetos

presentes.

Em relacdo a analise qualitativa, nos itens da Figura 5 foram apresentados os
resultados da subtracdo entre as imagens posterior e durante a aplicagédo de campo
magnético de saturacdo de 300 mT (Figura 5.a) e -300 mT (Figura 5.b). Foi constatado que,
para estas imagens, haviam novos padrbes de contraste em tons de cinza nas imagens
resultantes que ndo eram perceptiveis nas imagens de topografia (Figura 4.b). Estes
contrastes, que formam uma estrutura semelhante a um labirinto, representam os dominios
magnéticos. A confirmacao da presenca destes dominios magnéticos foi feita a partir da
mudanca de direcdo do campo aplicado e consequentemente a inversdo de contrastes na
imagem, indicando uma mudancga de orientacdo destes dominios. Estas caracteristicas
sdo indicativas de um comportamento ferromagnético. A partir da imagem de topografia
pode-se afirmar que essas regides correspondem a matriz da camada carburizada. Em
contrapartida, no interior dos carbetos observou-se um tom claro, homogéneo e que
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ndo apresentou variacdo entre as imagens resultantes, indicando um comportamento
paramagnético dos carbetos.

Ferromagnético

Paramagnético

Figura 5 - Subtragdo de imagens evidenciando a presenca de dominios magnéticos no ago HP
utilizando campos de saturacéo de 300mT (a) e -300mT (b).

Com base nestas informagdes e procurando observar o comportamento destes
dominios magnéticos, foram registradas imagens para diferentes valores de campo
magnético aplicado, Figura 6. Partindo da amostra desmagnetizada e isenta da presenca
de um campo externo (0 mT), foram aplicados os campos magnéticos de 50 mT, 100 mT e
200 mT e posteriormente para os mesmos valores, porém com dire¢cao oposta de aplicagéo
do campo magnético (valores negativos).

Nas Figuras 6.a e 6.e observou-se que para o campo de 0 mT a imagem ¢ isenta de
qualquer tipo de informacéo, seja de origem magnética ou topogréafica. Quando aplicado
um campo de 50 mT (Figura 6.b), foram identificadas pequenas varia¢cdes de contraste
em comparagdo com a primeira imagem, isso ocorreu devido a mudanca de direcéo dos
dominios que estavam mais préximos da dire¢cdo de aplicagdo do campo magnético e por
consequéncia se orientam de modo mais rapido (HUBERT; SCHAFER, 1998). Ao aumentar
a intensidade do campo magnético para 100 mT (Figura 6.c), verificou-se um aumento
dos dominios magnéticos visiveis, porém ainda longe de alcancar a saturacdo magnética
do material. Ao aplicar um campo de 200 mT (Figura 6.d) o material passou a atingir seu
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estado saturado, ndo havendo mais altera¢gdes na morfologia destes dominios. As mesmas
observacgdes foram realizadas a partir da aplicacdo de um campo com valores negativos
(Figuras 6.f, 6.g e 6.h) porém com pequenas variagbes nos estados ndo saturados.

Sabendo como os dominios magnéticos se comportam, com base na Figura 6, foi
proposto quantificar essas variagcoes de intensidade por meio do levantamento das curvas
de histerese, Figura 7. Para a analise quantitativa, foram selecionadas duas regides para
obtencao das curvas de histerese, relativas as regides da matriz e dos carbetos, uma vez
que apresentaram diferengas em seus comportamentos magnéticos a partir das andlises
qualitativas. Essa analise foi realizada medindo a diferenca de intensidade da luz sob uma
area determinada da superficie em uma faixa de valores de campo aplicado. Na matriz,
conforme a curva obtida na Figura 7.a, o comportamento né&o linear em funcao do campo
magnético aplicado indicou que a regido é efetivamente ferromagnética, apresentando
saturacdo magnética proximo a 180 mT, fato este comprovado por meio das andlises
qualitativas apresentadas e tendo este valor quantificado por meio da curva de histerese.
Por outro lado, a curva obtida para um carbeto, na Figura 7.b, apresentou comportamento
linear durante toda a faixa de campo magnético, o que é caracteristico dos materiais
paramagnéticos, mais uma vez corroborando com os resultados observados por meio da
andlise qualitativa.

omT omT

50 mT -50 mT
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Figura 6 - Caracterizagdo magnética qualitativa por Microscopia Magneto-Otica Kerr da regido
carburizada para os campos magnéticos aplicados de (a) 0 mT, (b) 50 mT, (c) 100 mT,(d) 200 mT, (e) O
mT, (f) -50 mT, (g) -100 mT,(h) -200 mT.
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Figura 7 - Curva de histerese na matriz (a) e no carbeto (b).

41 CONCLUSAO

Com os resultados qualitativos obtidos por meio da Microscopia Magneto-Otica Kerr
foi possivel evidenciar o comportamento ferromagnético na matriz carburizada, por meio
da presenca dos dominios magnéticos, e como estes se comportam em diferentes campos
magnéticos aplicados. Nos carbetos ndo foram observadas a presenca de dominios
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magnéticos, comportamento tipico de materiais paramagnéticos. Os resultados levantados
a partir da analise qualitativa estdo em concordancia com as analises quantitativas, sendo
possivel observar na curva de histerese um campo de saturagdo de 180 mT para a regido
da matriz, enquanto os carbetos néo apresentam saturacdo magnética. Por ultimo, vale
ressaltar que a avaliagdo do comportamento magnético obtida neste estudo é importante
na implementacdo de ferramentas de inspecdo usadas para deteccdo das regides
carburizadas.
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