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SIWIK, D. Estudo do uso do ruido Micromagnético Barkhausen na avaliacao da resisténcia
a corrosao em um aco Superduplex. 2011. 18p. Monografia (Trabalho de Concluséo do Curso
em Engenharia Mecénica) — Departamento de Engenharia Mecéanica, Universidade Federal do Rio
Grande do Sul, Porto Alegre, 2011.

RESUMO

Acos superduplex sdo utilizados em ambientes altamente corrosivos devido ao alto
desempenho em corrosao proporcionado pelo equilibrio das fases ferrita e austenita (proporgao
1:1). A analise das propriedades microestruturais destes acos é muito importante para avaliar se
este pode sofrer processos acelerados de corrosdo frente a severas condicbes de exposicao,
como altas temperaturas e ambientes corrosivos. Por isto, neste trabalho foi utilizada uma técnica
de Ensaio Nao destrutivo (END) baseada no Ruido Magnético Barkhausen (RMB) como
ferramenta para avaliar as variagdes microestruturais originadas a partir de diferentes tratamentos
de envelhecimento, comparando-as com a condicao ideal de utilizacdo do material supracitado.
Como o RMB trata-se de uma técnica indireta de END, foram realizados ensaios metalograficos,
de microdureza Vickers e Difragdo de raios-X para validacao dos resultados. O método mostrou-
se eficaz para a avaliacao das condigcdes microestruturais encontradas.

PALAVRAS-CHAVE: Ruido Barkhausen, aco superduplex, envelhecimento isotérmico.
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SIWIK, D. Study of the use of Micromagnetic Barkhausen Noise in the evaluation of the
corrosion resistance in a Superduplex Steel. 2011. 18p. Monografia (Trabalho de Conclusao do
Curso em Engenharia Mecéanica) — Departamento de Engenharia Mecanica, Universidade Federal
do Rio Grande do Sul, Porto Alegre, 2011.

ABSTRACT

Superduplex steels are used in highly corrosive environments due to the high corrosion
performance provided by the balance of ferrite and austenite phases (ratio 1:1). The analysis of the
microstructural properties of these steels is very important to assess whether this process may
suffer accelerated corrosion in the face of severe exposure conditions such as high temperatures
and corrosive environments. Therefore, in this work was used a technique of Non Destructive
Testing (NDT) based on Magnetic Barkhausen Noise (MBN) as a tool to evaluate the
microstructural variations arising from different aging treatments, comparing them with the ideal
condition for use of the material above. Since the MBN is an indirect NDT technique,
metallographic tests, Vickers microhardness tests and X-ray diffraction tests were performed in
order to validate the results. The method was effective for the evaluation of microstructural
conditions encountered.

KEYWORDS: Barkhausen Noise, superduplex steel, isothermal aging.
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1. INTRODUCAO

Agos inoxidaveis duplex (AID) sdo cada vez mais utilizados como uma alternativa aos
acos inoxidaveis austeniticos. Com o advento da industria de prospecgado de petréleo ao longo
da costa marinha, surgiu a necessidade de materiais que suportassem elevada solicitacao
mecénica aliada a excelente resisténcia a corrosdo, especialmente por cloretos. Visando
melhorar o desempenho desses materiais, mais recentemente, surgiram os agos inoxidaveis
superduplex (AISD) que possuem resisténcia a corrosdo superior aos anteriormente citados.
Estes acos sdo caracterizados por necessitar rigoroso controle do equilibrio microestrutural de
ferrita/austenita na razdo de 1:1. Este equilibrio oferece vantagens em relacdo aos agos
austeniticos, como propriedades mecénicas de resisténcia ao escoamento, resisténcia a tracao,
excelente tenacidade e boa resisténcia a corroséo.

Entretanto, estes materiais podem apresentar problemas quando expostos a altas
temperaturas devido a precipitacdo de fases deletérias, modificando a proporgcdo de seus
constituintes e consequentemente as propriedades mecanicas. A sua aplicagdo na industria do
petréleo, nas aplicagdes marinhas, na industria quimica e na industria de celulose esta sujeita a
condicdes severas de servico, como meio altamente agressivo, pressao, € altas temperaturas.
Esta situacao também pode se apresentar durante operacoes de soldagem, forjamento a quente,
ou quando sao produzidas pecas espessas por fundicdo, além da exposicao dos componentes
em temperaturas elevadas em servico. Os parametros de fabricacdo devem ser minuciosamente
especificados e controlados, pois dependendo de seu ciclo térmico, o balango microestrutural
pode ser afetado. Como ja é bem estabelecido, o desempenho em corrosao, fadiga, impacto,
dentre outras propriedades requeridas para o bom desempenho de um componente, sao
diretamente dependentes de sua microestrutura (REBELLO, 2006).

O desenvolvimento de metodologias para caracterizacdo de componentes através de
técnicas magnéticas vém assumindo um papel fundamental junto a industria, devido aos
beneficios que estas trazem na avaliacdo de seu desempenho em campo, sem uma intervengao
dispendiosa em termos de tempo e produtividade. Neste trabalho deseja-se realizar um estudo
preliminar em ago superduplex quanto as modificagdes microestruturais causadas durante ciclos
térmicos definidos que simulariam condi¢des de formacao de fases deletérias. A partir disso, as
modificagdes na microestrutura serdo analisadas através do Ruido Magnético Barkhausen
(RMB). Este método vem sendo utilizado para analisar uma grande variedade de propriedades
intrinsecas do material como variagbes na dureza, alteragdes microestruturais, controle de
qualidade em tratamentos de superficies e em processos de usinagem e conformacgéao, avaliacao
de degradacao térmica ou nuclear, andlise de textura e anisotropia, vida residual de fadiga,
assim como propriedades extrinsecas como deformagdes plasticas e tensdes mecéanicas e
residuais. (DOBMANN, 2007)

A técnica RMB consiste na analise de diversos parametros gerados pela curva de
histerese magnética caracteristica para cada condicdo microestrutural. Logo os parametros de
resposta a este tipo de ensaio servem como ferramentas de andlise a estas condicoes Uma
metodologia de caracterizagdo do material demanda a utilizagdo de padrdes de referéncia que
proporcionem uma avaliacdo comparativa dos resultados, visto que se trata de uma técnica
indireta. Para a avaliagdo microestrutural de um material utilizado em uma aplicacdo especifica,
também é necessario obter um padrdo nas condigbes que se acredita encontrar em uma
situacdo real. Com estas informagdes, basta comparar os sinais obtidos aos conhecidos e caso
necessario, partir para uma intervencao destrutiva.

2. OBJETIVOS

Neste trabalho pretende-se realizar um estudo sobre uma metodologia de avaliagdo da
propriedade de resisténcia a corrosdo de um ago superdiplex utilizando uma técnica nao
destrutiva. O principal objetivo é avaliar qualitativamente a mudanga microestrutural do ago, que
acarretaria na mudancga da propriedade citada anteriormente, por medidas da amplitude do ruido
magnético Barkhausen.
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As mudancas microestruturais (mudanca da proporcao ferrita:austenita) serao
convenientemente causadas por tratamentos de envelhecimento isotérmico pré-definidos, com o
objetivo de induzir a precipitacao de fases deletérias, para por fim, detectar a resposta magnética
deste frente a estas condigdes.

Apés a realizagéo dos tratamentos térmicos de envelhecimento sao realizados os ensaios
metalograficos, de microdureza e raio-x do material obtido, para servir como padrdo de estudo.
Os corpos de prova que sofreram os envelhecimentos sdo entdo analisados por métodos
micromagnéticos através do Ruido Magnético Barkhausen. As variagoes do ruido resultantes do
ensaio micromagnético sdo comparadas com os resultados das amostras simuladas obtidas a
partir dos envelhecimentos, das quais foram analisadas através dos ensaios metalograficos e da
andlise de imagens. Estas servirdo como uma técnica complementar para obtencdo de
informagdes quanto a microestrutura resultante.

Este trabalho objetiva iniciar um estudo preliminar a respeito do comportamento
magnético da liga utilizada frente a diferentes tratamentos térmicos de envelhecimento, e
também avaliar a viabilidade de se realizar a andlise direta do material através do Método
Magnético Barkhausen, desenvolvendo assim uma metodologia de inspecdo nao-destrutiva
(END).

3. REVISAO BIBLIOGRAFICA
3.1 Acos inoxidaveis Duplex e Superduplex

Os acos inoxidaveis duplex (AID) e superduplex (AISD) sao caracterizados pela estrutura
ferritica-austenitica. Os acos duplex e superduplex sao ligas baseadas no sistema ferro-cromo-
niquel e apresentam uma estrutura mista de ferrita (estrutura cristalina cubica de corpo centrado)
e austenita (estrutura cristalina cubica de face centrada), geralmente na proporgédo de 1:1, em
sua microestrutura na condi¢do recozida. Na Figura A.1 do Anexo A pode-se ver diagrama
binario de agos inoxidaveis (ASM, 2004). Pode-se ver na Figura A.2 do Anexo A podemos ver
uma as diferencas microestruturais entre um aco carbono e um aco superduplex.

A exata quantidade de cada fase é fungdo da composicdo quimica e do tratamento
térmico. Os principais elementos de liga presentes sdo cromo e niquel, carbono em baixa
quantidade (<0,03% em peso), além de incluir adicdes de nitrogénio, molibdénio, cobre, silicio e
tungsténio (LIPPOLD E KOTECKI, 2005).

As vantagens especificas oferecidas pelos agos inoxidaveis duplex e superdiplex em
relacdo aos agos austeniticos estdo nas melhores propriedades mecénicas de resisténcia ao
escoamento e resisténcia a trago. Apesar da alta resisténcia mecanica esses agos conseguem
manter uma excelente tenacidade devido a grande quantidade de austenita. Sua boa resisténcia
a corrosao deve-se principalmente ao teor elevado de cromo (POHL, 1995). Pode-se verificar as
propriedades mecénicas e a composicao quimica de diversos AID e AISD no Anexo A, Quadro
A.1 e Quadro A.2, respectivamente (REBELLO, 2006).

Acos inoxidaveis superduplex requerem cuidadosos procedimentos de fabricacdo para
evitar a formagcdo de fases secundarias indesejaveis e para manter iguais proporcoes de
ferrita/austenita (LEITE, 2009). A proporcao de ferrita/austenita é controlada pela temperatura de
processamento e pela taxa de resfriamento. A austenita forma-se nos contornos de grdo da
ferrita priméaria por um processo de nucleagdo e crescimento, enquanto a austenita adicional
pode ser formada intragranularmente dentro dos graos da ferrita primaria (LIPPOLD e KOTECKI,
2005).

A temperatura de processamento é um dos parametros mais importantes que controlam o
teor de ferrita em acos duplex. Numa temperatura proxima a linha solvus (limite de solubilidade
entre fases em um diagrama de fases) da ferrita, na condicdo de recozimento ou sendo
trabalhado a quente tende a apresentar uma microestrutura quase completamente ferritica. Na
medida em que a temperatura de processamento diminui a quantidade de austenita presente
aumenta, pois aumenta a forga motriz para a formacao dessa fase (LIPPOLD e KOTECKI,
2005). Sob condic¢des de equilibrio, ocorre uma particdo de elementos entre os dois constituintes
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principais, ferrita e austenita. Cromo, molibdénio e tungsténio ficam concentrados, por difuséo,
na ferrita, enquanto niquel, carbono, nitrogénio e cobre tendem a se concentrar na austenita.

De forma a satisfazer as condigcdes de servico na industria do petréleo (ver Figura 3.1)
foram desenvolvidos os agos superduplex, que apresentam como principal caracteristica um
elevado indice equivalente de resisténcia a corrosdo localizada ou pite (Pitting Resistance
Equivalent - PRE). Por este motivo sdo utilizados maiores teores de molibdénio, nitrogénio e
tungsténio nas ligas. O indice PRE é definido pela equacao (3.1) (REBELLO, 2006). Este indice
para os acgos inoxidaveis superduplex tem um valor minimo de 40 (LEITE, 2009).

PRE =%Cr + 3,3(% Mo+ 05%W) + 16 %N (3.1)

igura 3.1 - Aplicacdes dos AID e AISD na inddstria petrolifera. (BUTTING, 2011)

A microestrutura ddplex com alta quantidade de fase ferritica apresenta baixa tenacidade
ao entalhe, enquanto que a grande quantidade de fase austenitica levara a uma menor
resisténcia associada a corrosdo sob tensao por cloretos (LEITE, 2009). Desta forma, nota-se a
importancia da proporcao microestrutural destas fases neste material, que assegura o bom
desempenho esperado para estas ligas. Assim, um modo de avaliar o bom desempenho deste
material é através da medicao da proporcao entre ferrita e austenita.

3.2 Precipitados Intermetalicos

Devido a complexidade das muitas adicées de liga aos agos superdiplex, um grande
numero de precipitados intermetdlicos podem se formar abaixo de 1000°C, como fase o, fase ¥,
fase o', além de carbonetos. Dentre estes precipitados intermetalicos o mais importante é a fase
0, que é extremamente deletéria para as propriedades mecanicas, particularmente quanto a
resisténcia ao impacto, devido ao seu carater fragilizante, redugcao da tenacidade e resisténcia a
corrosdo, comprometendo o desempenho dos agos superduplex. Precipitados, como a fase o,
sdo provenientes da fase ferritica, e a formagcao destes faz com que se mude a razao
ferrita/austenita original. (ROMANA, 2009). O diagrama de formacéo de fases pode ser visto na
Figura A.3, no Anexo A. Na préatica a temperatura de processamento & escolhida a menor
possivel, para permitir uma quantidade consideravel de austenita, mas ndo tao baixa, a fim de
evitar a presenca de precipitados intermetalicos indesejaveis (LIPPOLD e KOTECKI, 2005).

A fase o é uma fase intermetalica, paramagnética a temperatura ambiente, de estrutura
tetragonal, dura e fragil, com dureza da ordem de 900 a 1000HV. Sua precipitacdo pode ocorrer
em agos inoxidaveis austeniticos, ferriticos e ferritico-auteniticos com estrutura do tipo duplex e
superdiplex (ROMANA, 2009). A presenga de fase o é esperada em uma faixa de temperaturas
de 600°C a 950°C, sendo entre 700°C e 900°C a maior cinética de precipitacao. Esta possui
elevados teores de cromo e molibdénio se comparada com a matriz adjacente. O efeito deletério
da fase o na resisténcia a corrosdo dos agos duplex esta associado ao empobrecimento do
cromo na ferrita, pois precipitados intermetalicos ricos em cromo e molibdénio criam ao redor
zonas empobrecidas destes elementos. Assim, a precipitagdo de fase sigma em agos
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inoxidaveis superduplex os torna altamente susceptiveis a corrosédo localizada, sendo que o
ataque ocorre na matriz da liga, imediatamente nas proximidades da fase formada, ou seja, nas
zonas empobrecidas em cromo. A difusdo tende a ser muito mais rapida na ferrita (devido aos
elementos estabilizantes, ex.: Molibdénio) do que na austenita. (SEDRIKS, 1996).

3.3 Micromagnetismo

Cada elétron em um atomo possui momentos magnéticos que tem sua origem a partir de
duas fontes. O momento magnético total do atomo é a soma vetorial de todos os momentos
(orbital ao redor do nucleo e normal ao plano da 6rbita), dando origem a diferentes classes de
materiais em termos de propriedades magnéticas. Dependendo do comportamento dos atomos,
podem-se classificar os tipos de magnetismo: diamagnetismo, paramagnetismo e
ferromagnetismo; além destes, o antiferromagnetismo e o ferrimagnetismo (considerados
subclasses do ferromagnetismo). Todos os materiais exibem pelo menos um desses tipos, e o
comportamento da resposta do elétron e dos dipolos magnéticos atémicos a aplicagdo de um
campo magnético aplicado externamente (CALLISTER, 2001).

O ferromagnetismo é uma forma de magnetismo apresentada por materiais que possuem
um momento magnético permanente, mesmo na auséncia de um campo magnético externo.
Estes materiais apresentam altos niveis de magnetizacdo e o efeito da magnetizacdo
permanente, que sera maior ou menor dependendo das caracteristicas da sua microestrutura.
Os momentos magnéticos permanentes apresentados pelos materiais ferromagnéticos sao
devidos quase em sua totalidade aos momentos magnéticos resultantes dos spins, sendo
pequena a contribuicdo dos momentos magnéticos orbitais (FARIAS, 2005).

3.4 Dominios Magnéticos

Os dominios magnéticos sdo pequenos volumes distribuidos ao longo dos materiais e
sdo compostos por varios atomos que se encontram alinhados paralelamente. No estado
desmagnetizado, sem a influéncia de tensées ou campos magnéticos externos, os dominios se
encontram distribuidos de forma aleatéria e a magnetizacdo resultante do material é nula.
Quando os dominios sofrem a influéncia de um campo magnético externo, os atomos de um
dado volume sofrem uma rotagao conjunta em volta de seu proéprio eixo e se alinham na direcao
mais préxima a direcdo do campo magnético externo aplicado ocasionando mudangas apenas
na direcdo de magnetizacdo do volume (BOZORTH, 1951). A Figura 3.2 apresenta
esquematicamente o efeito de alinhamento dos dominios segundo o aumento de um campo
magnético externo.

As fronteiras dos dominios, ou paredes de Bloch, podem ser classificadas como
fronteiras de 1802, nas quais os spins giram de 180°de um dominio para o dominio adjacente e
fronteiras de 909, nas quais os spins giram de 90° de um dominio para o dominio adjacente. O
movimento das paredes de dominio durante uma magnetizagédo é dificultado pela presenca de
vacancias, discordancias e impurezas, que agem como sitios ancoradores, fazendo com que
estas precisem de uma maior energia para vencer a barreira que se apresenta (BOZORTH,
1951).

3.5 Curva de Histerese

A curva de magnetizacao caracteristica de um material ferromagnético, indicada na
Figura 3.3(a), é obtida plotando-se os valores da intensidade de magnetizacdo M ou da indugéo
magnética B em fungdo da forgca magnetizadora H e pode ser utilizada para estudar o
comportamento de um material ferromagnético sob a influéncia de um campo magnético externo
aplicado. Na primeira regido da curva ocorre a magnetizagdo do material, a qual é reversivel
com a retirada do campo magnético aplicado e é chamada de permeabilidade inicial, onde o
aumento crescente no valor do campo magnético aplicado ocasiona o deslocamento das
fronteiras dos dominios a partir de suas posig¢oes iniciais, ou seja, muda-se a forma e o tamanho
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mediante o movimento das paredes de dominio. Inicialmente, os momentos dos dominios
constituintes estdo orientados aleatoriamente de tal modo que ndo existe qualquer campo B (ou
M) liquido.

A medida que o campo externo é aplicado, os dominios que estdo orientados em
direcdes favoraveis (ou que estejam praticamente alinhados) em relagdo ao campo aplicado
crescem a custa daqueles que estao orientados de maneira desfavoravel. O aumento do campo
magnético a partir desta regido conduz os dominios a regido chamada regido de rotacdo da
magnetizagao e ocasiona mais uma vez a irreversibilidade dos dominios, pois, considera-se que
o movimento das fronteiras ja se completou € o aumento da magnetizacao é responsavel apenas
pela rotagcdo dos dominios (BOZORTH, 1951). Esse processo continua com o aumento da forga
do campo, até que a amostra macroscépica se torne um Unico dominio resultante, alinhado com
o campo aplicado. A saturagdo é atingida quando esse dominio, por meio de rotagéo, fica
orientado com o campo H (ver Figura 3.2).
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Figura 3.2 — Magnetizagao e rotagdo dos dominios magnéticos (CULLITY, 1972).

A partir do ponto de saturagao, ponto S na Figura 3.3(a), a medida que o campo H é
reduzido pela reversao da direcdo do campo, a curva nao retorna seguindo seu trajeto original.
Produz-se um efeito de histerese, onde o campo B se defasa em relagdo ao campo H que é
aplicado, ou diminui a uma taxa muito baixa. No campo H igual a (ponto R sobre a curva), existe
um campo B residual que é chamado remanéncia, ou densidade do fluxo remanescente ou
residual B;; o material permanece magnetizado na auséncia de um campo H externo. (CULLITY,
1972).

O comportamento de histerese e a magnetizacdo permanente podem ser explicados
através dos movimentos das paredes dos dominios. Com a reversado da direcdo do campo da
saturacgdo, o processo segundo o qual a estrutura do dominio se altera é invertida. Em primeiro
lugar, existe uma rotagdo do Unico dominio com o campo invertido. Em seguida, dominios que
possuem momentos magnéticos alinhados com o novo campo se formam e crescem a custa dos
dominios originais. Critico para essa explicacdo € a resposta ao movimento de paredes de
dominio que ocorre em resposta ao aumento do campo magnético na diregcdo oposta; isso é
responsavel pela defasagem de B em relacdo a H, ou a histerese. Quando o campo aplicado
atinge zero, existe ainda uma fragdo volumétrica liquida de dominios que esta orientada na
direcao original, o que explica a existéncia da remanéncia B, (CULLITY, 1972).

Para reduzir o campo B no interior da amostra até zero (ponto C), um campo H de
magnitude —H. deve ser aplicado em uma direcao oposta a do campo original; H. € chamado de
coercividade, ou algumas vezes de forga coerciva. Com a continuagdo do campo aplicado nessa
direcao inversa, a saturagido é atingida no sentido oposto (ponto S’). Uma segunda inversao do
campo até o ponto de saturacao inicial (ponto S) completa o ciclo simétrico da histerese e
também produz tanto uma remanéncia negativa (-B,), como uma coercibilidade positiva (+H).

Curva de histerese e o comportamento dos dominios magnéticos em cada estagio do
ciclo podem ser vistos na curva mostrada na figura 3.3(a), assim como a representacao do
fendbmeno de coalescimento de dominios durante o processo de magnetizagdo na Figura 3.3(b)
(MARTINS, 2008). A curva de histerese se apresenta de formas diferentes dependendo da
condicdo microestrutural do material. Portanto os parametros micromagnéticos de resposta a
este tipo de ensaio sdo utilizados como ferramentas de andlise a estas condigdes. Pode ser visto
na Figura 3.4 diversas curvas obtidas de um mesmo material submetido a diferentes tratamentos
térmicos.
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Figura 3.4 — Variacao da curva de histerese em fungdo da microestrutura, liga Fe-Si: (a)
temperada, (b) recozida a 800 °C e (c) recozida a 1200 °C. (ROSENDO, 2005)

3.6 Ruido Barkhausen

O Ruido Magnético Barkhausen (RMB), descoberto por Heinrich Barkhausen em 1919,
vem sendo empregado com sucesso em uma diversidade de aplicacbes para a avaliagdo de
caracteristicas como tamanho de gréao, nucleagao e crescimento de fases secundarias, textura,
estado de tensbes, propriedades mecéanicas e variagdes microestruturais, tornando-se Util devido
a sua sensibilidade (BOZORTH, 1951).

As propriedades dos materiais magnéticos dependem da composi¢ao quimica, processos
de fabricagao e tratamentos térmicos. Devido ao fato de os materiais policristalinos nao serem
homogéneos, o0 movimento das paredes de dominio ndo ocorre de maneira continua. Vacéancias,
discordancias e impurezas agem como sitios ancoradores ao movimento das paredes de
dominio, fazendo com que estas precisem de uma maior energia para vencer a barreira que se
apresenta. A medida que os dominios magnéticos crescem sob a influéncia de um campo
magnético externo, eles encontram estas barreiras que sado vencidas com o aumento da
intensidade do campo magnético aplicado. O movimento dos dominios por estas barreiras ocorre
em saltos (ou degraus), e causam rapidas mudancgas no fluxo magnético, que sao detectadas
por uma bobina sensora, dando origem ao RMB. Os movimentos citados geram pulsos elétricos
que sao captados por uma bobina leitora, a qual irda medir esta resposta magnética do material
ao campo aplicado. A influéncia dos barreiras estruturais nos dominios magnéticos da origem a
dois tipos de sinais: acustico, origina-se das ondas elasticas emitidas pelo material quando
subitamente as fronteiras de dominios se libertam de uma barreira estrutural, e magnético,
origina-se do movimento irreversivel das paredes em 180% quando um material ferromagnético é
submetido a um campo magnético externo variavel (FARIAS, 2005). A Figura 3.5 mostra
esquematicamente como é um sistema genérico de medida do Ruido Magnético Barkhausen.
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As alteragdes do RMB podem ser analisadas de varias maneiras, como através da area

da envoltéria do ruido, de seu valor RMS, do espectro de Fourier e da densidade de amplitudes
(Figura 3.5). Um dos métodos mais utilizados é a analise da distribuicdo de amplitude do sinal
para a determinacdo do seu valor médio ou RMS. O valor RMS representa a raiz quadrada do

valor quadratico médio em volts dos sinais Barkhausen ao longo do tempo e é definido pela
equacao 3.2 (FARIAS, 2005),

¥iVi?
. (3.2)

Vems =

sendo Vgus € 0 valor RMS dos sinais Barkhausen em Volts, V; é valor da voltagem medido em
um determinando instante, e n € o nUmero de medidas realizadas.

E 3
= = /\ 1 |Barkhausen =
= = i/ g 2
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Tempo [s -H N +H " Campo aplicado
pols Campo aplicado [A/m] poap
(a) (b) (c)

Figura 3.5 - Sistema genérico de medida do RMB: (a) sinal medido em V; em (b), o

processamento do sinal por minimos quadrados e em (c), comparagao do sinal processado com
o laco de histerese. (SWARTZENDRUBER, 1993)
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Figura 3.6 — Funcionamento de sensor para medi¢cdo do RMB.

O equipamento utilizado para realizar as leituras das medidas do RMB é um sensor
composto de um eletroima (Figura 3.6). A medi¢ao consiste no sensor encostar na amostra,
magnetizando-a ciclicamente com um campo magnético alternado, enquanto uma bobina
sensorial detecta a indugdo magnética no material, bem como as correntes parasitas geradas
neste pela agdo do campo magnético induzido (DIAS, 2011).

4. METODOLOGIA

4.1 Materiais e Equipamentos

O material utilizado neste trabalho foi o ago inoxidavel superduplex UNS S32760. As
amostras foram retiradas de uma chapa de 10 mm de espessura. O tratamento das mesmas
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para a sua solubilizacdo e envelhecimento foi realizado em Forno Elétrico Sanchis - EQ 139,
sem ambiente controlado por nédo se julgar necessario.

Para a caracterizagdo microestrutural das amostras foi utilizada a técnica de difragdo de
raios X e metalografia, Para a primeira técnica utilizou-se o difratbmetro de raios-X, tipo Bragg-
Brentano, Philips X'pert Analyser com tubo de Cu. Os pardmetros de medida foram: medida
continua, com passo em intervalos de 0,01° e 1 s por passo no intervalo de angulo "theta" de
35° 80° e operando em 40 kV e 40 mA. Para a caracterizacdo quimica foi usado o
espectrometro de emissao o6tica Espectro LAVFA18B (X’PERT Data Base, 2001).

Para os ensaios metalograficos foram utilizados 03 reagentes para os ataques quimicos:
Villela, que revela todas as fases presentes na amostra; Murakami,que revela a delineagéo dos
graos e a fase o, 20% NaOH que revela a Ferrita-a e a fase o. Foi utilizado também o
Microscopio 6ptico Olympus, com aumento de até 1000x com cémera digital acoplada, e
utilizado para a andlise de imagens o software ImageJ V. 1.44.

Para as analises micromagnéticas, foi utilizado o equipamento 3MA-II (Micromagnético,
Multiparametro para Andlise Microestrutural e de Estado de Tensbes, ver figura 4.1),
desenvolvido no Instituto Fraunhofer — Alemanha (3MA Manual, 2007). Neste trabalho utilizou-se
apenas a funcdo Ruido Barkhausen como ferramenta de andlise. O equipamento é composto
por: 1 sistema front-end, 01 sensor de ensaio e um computador de controle com o software MMS
instalado. Os parametros de andlise utilizados foram: freqiiéncia de excitagdo do campo de 100
Hz e filtros passa-banda de 100 kHz (highpass) e 5 MHz (lowpass) (DOBMANN, 2007).

Figura 4.1 — (a) Equipamento Andlises Micromagnéticas 3MA-11 (DOBMANN, 2007); (b) Analise
com aparelho 3MA-Il em uma amostra.

4.2 Métodos Experimentais

Primeiramente foram extraidas amostras com dimensdes de 50 mm x 60 mm x 10 mm (C
x L x E) da placa de ago superduplex solubilizada. Estas dimensdes foram escolhidas para evitar
erros de medicao devido efeitos de borda. As medidas estdo de acordo com o sugerido para
ensaios por correntes parasitas (DOBMANN, 2007). Foram retiradas 03 amostras, sendo 02 que
serdo submetidas ao tratamento de envelhecimento térmico, e 01 para a comparagao das
propriedades originais do material. A quantidade de amostras ensaiadas foram reduzidas devido
limitacao de material disponivel. Destes corpos de prova foram retiradas as amostras de 5 mm x
60 mm x 10 mm, para os ensaios de microdureza, metalografia e difracdo de raios X. O restante
foi utilizado para o ensaio de RMB.

Ap6s a obtencdo dos corpos de prova, 02 foram submetidos ao tratamento de
envelhecimento a 850°C, sendo que uma amostra permaneceu 10 min em forno, enquanto a
outra permaneceu 1 hora, ambas amostras foram resfriadas em agua. Segundo a literatura,
temperatura de 850°C é mais propicia a formacdo de fase intermetdlica o, e por isso foi
escolhida esta condicdo de envelhecimento (POHL, STORZ e GLOGOWSKI, 2007). A matriz
experimental segue abaixo na Tabela 4.1.



Tabela 4.1 — Matriz experimental, Tratamentos de envelhecimento das amostras.

Amostra Temperatura de Envelhecimento (°C) Tempo (min)
Original - -

Al 850 10

A2 850 60

Apos o processo de envelhecimento, todas as amostras foram caracterizadas
quimicamente e microestruturamente, utilizando técnicas de microscopia 6ética e Difracao de
Raios X, respectivamente.

Finalmente todas as amostras foram analisadas com o aparelho 3MA-II, na fungédo de
andlise do RMB. Os parametros de medicao foram freqiiéncia de excitagao do campo de 100 Hz
e filiros passa-banda de 100 kHz (highpass) e 5 MHz (lowpass). A amplitude do campo aplicado
foi de 40 A/cm, e este foi aplicado paralelamente a direcao de laminagdo do material. Foram
realizadas 40 aquisicoes para cada corpo de prova para reduzir erros operacionais de medigao.
Procurou-se avaliar a qualidade de cada envelhecimento isotérmico quanto a quantidade de fase
intermetalica precipitada e quantidade relativa de ferrita em cada amostra. A Figura 4.1b mostra
como é realizada a analise com aparelho 3MA-Il em uma amostra.

5. RESULTADOS

Nesta secdo serdo apresentados os resultados obtidos nos ensaios realizados. Os
ensaios metalograficos, de microdureza e raio-x sao feitos para gerar dados experimentais que
fornegcam a real situagdo microestrutural do ago em estudo. Por sua vez, serdo apresentados o0s
resultados do ensaio RMB que serdo correlacionados com os dados anteriores.

5.1 Metalografia

Na andlise dos resultados, partindo da composi¢cao quimica, foi encontrado no material
original em estudo a composicdo mostrada na Tabela 5.1 abaixo. A partir desta composicéao
pode-se calcular o indice equivalente de resisténcia ao pite PRE, que é uma das principais
caracteristicas desejadas do material em estudo

Tabela 5.1 - Composicdo Quimica do AISD em estudo.
Elemente C Si Mn P S Cr Mo Ni Al Co Cu Nb Ti v W Pb Sn Mg B Fe N
Peso(%) 006 028 076 001 001 2374 405 660 001 006 012 001 001 010 001 0002 0,001 001 006 6382 028

Utilizando a equacéao 3.1, obtém-SE o seguinte valor:
PRE =% Cr + 3,3 (% Mo+ 0,5 % W) + 16 % N = 41,83

O valor de PRE do material original encontrado esta aceitavel, sendo que o limite minimo
de PRE para agos superdiplex é 40. Verificou-se também que o material estudado neste
trabalho se enquadra satisfatoriamente quanto a composicdo nominal do agco superduplex UNS
S32760 segundo a especificacdo da norma APl (2005) (ver Anexo A.1).

Partindo para a andlise das micrografias, a Figura 5.1 abaixo apresenta as micrografias
obtidas apds os ensaios metalograficos e sucessivos ataques quimicos realizados para revelar
as suas microestruturas.



Figura 5.1 — Ensaios Metalograficos: (a) Amostra Original; (b) Amostra envelhecida a
850°C por 10 min; (c) Amostra envelhecida a 850°C por 60 min. Corte longitudinal ao sentido da
laminacdo. Ampliagcdo 500X.

A Figura 5.1(a) apresenta o ago superdiplex em seu estado original, onde se pode
visualizar as ilhas de austenita (claras) em uma matriz ferritica (escura). Nao existe nenhum
traco de precipitado ou fases intermetalicas que possam ser percebidas. Na Figura 5.1(b) pode-
se perceber que ja sdo formadas ilhas de precipitados intermetdlicos na matriz (pontos escuros
destacados), além das fases austenitica e ferritica. Na Figura 5.1(c) pode-se notar a quantidade
de precipitados na matriz ferritica, além da redugdo do seu volume da matriz ferritica em
beneficio do aumento do teor de austenita e precipitados. Segundo Romana (ROMANA, 2007),
este tipo de microestrutura encontrada na matriz ferritica é tipico de fases intermetalicas. A
formacdo destas e as acentuadas transformagbes microestruturais sdo devido ao tempo de
exposicao a temperatura de 850°C. Assim, observou-se que as proporgdes entre fases de ferrita
e austenita modificam-se a medida que se aumentava o tempo de permanéncia ao forno,
afastando-se da condicao inicial, que favorecia a resisténcia a corrosdo. Estas observagdes sao
confirmadas nos outros ensaios apresentados a seguir, onde pretende-se correlacionar com uma
medida de amplitude do ruido magnético.

5.2- Ensaio de microdureza

Realizando um comparativo dos valores de microdureza Vickers encontrados, pode-se
ver na Figura 5.2 a sua variacdo com as diferentes condigbes de envelhecimento. Pode-se
perceber que a dureza apds ambos os envelhecimentos fizeram com que os corpos de prova
fossem endurecidos, mais um indicativo da presenca de precipitados no material. Segundo Leite
(LEITE, 2009), isto se da devido a presenca da fase sigma na microestrutura.

i'ﬁﬂ =
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Figura 5.2 — Microdureza Vickers.

Assim como a microdureza, outras propriedades mecanicas também sdo seriamente
prejudicadas. A precipitacdo de 25 a 30% em volume de fase sigma eleva a dureza dos AISD de
250 para 450 Vickers. O limite de escoamento e o limite de resisténcia a tragdo aumentam
ligeiramente, mas o alongamento pode cair de 40% para 7%, com a precipitagdo da fase sigma.
A tenacidade é enormemente afetada pela precipitagdo da fase sigma. A precipitagado de 1% de
fase sigma leva a energia absorvida no ensaio de impacto Charpy a cair em 50% do valor em
relacdo a tenacidade do material solubilizado (LEITE, 2009).



11
Quanto a suscetibilidade a corrosao superficial, Pohl et al. (POHL,1995) citam que a
quantidade de cromo difundido na formagado da austenita secundaria faz com que os valores do
peso do elemento caia para 11%, tornando esta fase altamente suscetivel a corrosdo. A baixa
quantidade dos elementos cromo e molibdénio, difundidos na fase sigma, ndo sdo somente o
fator determinante para a suscetibilidade desta fase a corrosao.

5.3 - Difracao de Raios-X

A andlise por Difragdo de Raios-X consiste na incidéncia da radiagdo em uma amostra e
na deteccdo e contagem dos fétons difratados (intensidade). Os dados sao registrados num
espectro de intensidade (contagem de f6tons) versus o angulo 26 (angulo entre o feixe incidente
e os planos cristalinos do cristal). A presenca de um pico representa a existéncia de uma fase
(austenita-y, ferrita-a, sigma-o ou FeCr), sendo o angulo 26, onde ocorre o pico, correspondente
a uma fase especifica segundo a Tabela A.1.

O difratograma da amostra original, na Figura 5.3(a) é composta unicamente por
austenita-y e ferrita-a, reforcando a veracidade das constatacoes feitas anteriormente. Na Figura
5.3(b) ndo se percebe a presenga de precipitados, porém como houve um aumento substancial
da dureza, deduz-se que possivelmente haja a precipitacdo de alguma fase que nao tenha sido
detectavel pelo método de difragdo de raios-X, possivelmente por serem precipitados coerentes
com a matriz ferritica. Esta deducéo é coerente também com a queda da proporgao a/y.
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Figura 5.3 — Analise de Fases Constituintes: (a) Amostra Original; (b) Amostra envelhecida a
850°C por 10 min; (c) Amostra envelhecida a 850°C por 60 min.
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Na Figura 5.3(c), é apresentado o difratograma para amostra envelhecida por 60 min. De
acordo com o difratograma constata-se a presenca da fase austenitica-y € uma baixissima
presenca da fase ferritica-a, mostrando uma real mudanca na proporcdo a/y em relacéo a
original. Pode-se perceber também a formagao de fases intermetélicas, como o FeCr e a fase
sigma.

5.4 — Analise RMB

A analise do ruido Barkhausen foi realizada primeiramente através do comportamento do
envelope do sinal. O envelope do sinal Barkhausen é a envoltéria do sinal temporal do ruido
mesmo. Este envelope considera somente as componentes positivas do sinal, em funcao do
campo magnético aplicado H. O envelope é obtido através da transformada de Fourier da fungéo
e através deste envelope pode-se calcular a amplitude do pico relativo ao valor maximo do
envelope e a posicao do pico em relagdo ao campo magnético aplicado.

Com base na Figura 5.4, pode-se visualizar que as transformagdes microestruturais
impostas pelos diferentes tempos de permanéncia no forno causaram variagées no envelope do
sinal RMB. Na amostra original, o teor de ferrita esta num regime balanceado em relacédo ao da
austenita. Esta caracteristica gerou um sinal com maior pico do envelope devido ao
comportamento magnético da ferrita e sua maior concentracdo. A fase ferritica, magnética,
proporciona maior liberdade no movimento das paredes dos dominios magnéticos. Quanto ao
sinal gerado pela amostra envelhecida por 10 min a 850°C (amostra A1) pode-se ver uma clara
reducdo da amplitude maxima do RMB. Este comportamento explica-se pela reducdo da fase
magnética na matriz e presenca de fases intermetalicas ndo magnéticas. Quanto ao sinal gerado
pela amostra envelhecida por 60 min a 850°C (amostra A2), pode-se perceber que praticamente
nao houve leitura devido a baixissima presenca de ferrita na matriz. Outro causador da pouca
magnetizacdo da amostra é a alta concentracao de fases intermetalicas, como a fase sigma, que
apresenta um comportamento paramagnético. Pode-se ver na Figura 5.5 a amplitude maxima do
sinal do aco inoxidavel austenitico AISI 304, ndo magnético, que apresenta 0 mesmo
comportamento da amostra A2. A Figura 5.5 mostra a comparagao das amplitudes maximas do
sinal do RMB para as amostras ensaiadas.

Foi realizada a comparacao da forca coerciva obtida na analise do RMB, e o resultado foi
de acordo com o esperado, uma vez que a forga coerciva & diretamente proporcional a
dificuldade de magnetizagdo do material. Assim como na leitura do sinal da amplitude maxima
de sinal, a amostra A2 nao apresentou leitura aceitavel de sinal pelo mesmo motivo.

De acordo com o Quadro 5.1 pode-se verificar que a resposta do RMB, sendo avaliada a
amplitude maxima do sinal é estatisticamente sensivel as modificagdes microestruturais
impostas ao material.

M[V] =—g§50°C_10min
1,2E-01
850°C_60min

1,0E-01 -

= Original

-45 -35 -25 -15 -5 5 15 25 35 45
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Figura 5.4 - Envelope do sinal RMB.
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Figura 5.5 — Comparativo das amplitudes maximas do sinal do RMB.

Quadro 5.1 — Avaliacao estatistica das amplitudes maximas do sinal RMB.

Original 850°C 10min 850°C 1h
Média (mV) 6,55E+01 2,46E+01 1,04E+01
Desvio Padrdo (mV) 4,78E+00 1,53E+00 1,06E-01

5.5 - Andlise complementar

Como andlise complementar, foram realizadas analises de imagem através do programa
Imaged, para a avaliagdo do percentual de ferrita nas amostras. Péde ser observado que
conforme a amostra permanece por tempos mais longos na temperatura adotada, ha a reducao
do teor de ferrita em sua estrutura, pois as fases precipitam-se a partir desta. Com o
envelhecimento das amostras na temperatura de 850°C, a suscetibilidade de formagao de fase
sigma é amplamente acelerada. Estas constatagbes podem ser consideradas, de acordo com 0s
demais resultados analisados neste trabalho e podem ser vistos na Figura 5.6, que mostra o
grafico (a) comparativo dos percentuais de fase ferrita-a nas duas condigées de envelhecimento,
e o grafico (b) comparando a Média das Amplitude Maxima do Sinal com a proporgao de ferrita.
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Figura 5.6 — (a) Porcentagem de Ferrita-a; (b) Grafico comparativo da média das amplitudes
maximas RMB e a Porcentagem de ferrita.

6. CONCLUSOES

Apbés a andlise dos resultados experimentais e correlacionando os dados com
informagdes da literatura, é possivel concluir que:
- De acordo com os resultados das metalografias, o aumento da severidade do envelhecimento
propicia a formacgao de precipitados a partir da matriz ferritica.
- A partir dos resultados de difracdo de raios X, pode-se concluir que ocorre a reducao da
proporcao de ferrita. Entdo, como desejado, a proporcao das fases ferrita e austenita afastou-se
da condicdo inicial ideal (1:1), a medida que foi aumentado o tempo de permanéncia da amostra
no forno. Podendo assim gerar padrdes para serem utilizados no estudo.
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- Complementando a analise do material, a partir das analises de imagem existe a reducao do
teor de ferrita na estrutura, devido a precipitacao de fases provenientes desta. Conclui-se que o
envelhecimento do material afeta drasticamente a proporcao entre os microconstituintes da liga.
- Os resultados de microdureza Vickers demonstram um aumento substancial desta grandeza
com o aumento do tempo de permanéncia no forno a temperatura de 850°C, da mesma forma se
comparando com a amostra solubilizada como recebida. Este endurecimento confirma a
presenca de precipitados, que provavelmente sao ricos em cromo (de acordo com os resultados
de DRX) e consequentemente aumentam a suscetibilidade a corrosdo do material, devido a
perda de cromo da matriz ferritica para os precipitados.
- De acordo com os resultados da andlise do RMB nas condi¢gdes microestruturais analisadas,
devido a precipitagdo de estruturas fragilizantes ndo magnéticas, houve a variacao do envelope
do sinal do RMB e da amplitude maxima do sinal devido a precipitacao de estruturas fragilizantes
nao magnéticas, como era esperado. A baixa leitura do sinal RMB da amostra A2 é devida a
quantidade excessiva de precipitados ndo magnéticos na matriz, dificultando o movimento das
paredes de dominio.
- Todas as amostras avaliadas com tratamento de envelhecimento apresentaram diminui¢do no
teor de ferrita presente na estrutura do material, quando comparadas ao material no estado
original.
- Os sinais gerados pelo ruido Barkhausen apresentaram-se suficientemente sensiveis diante
das variacbes microestruturais do material em estudo.
- Apesar dos poucos tratamentos térmicos estudados, o método apresentou os resultados
esperados dentro da regido de analise, mostrando que é possivel obter uma relagdo qualitativa
entre a medida por RMB e proporcado de ferrita na microestrutura. Podendo assim, auxiliar
qualitativamente na inspecao da integridade mecanica frente a efeitos corrosivos.
- Este estudo sobre a técnica RMB indica que a sua utilizacdo é altamente viavel através da
criagcdo de banco de dados mais amplo e padronizacdo do método de inspecdo. Este método
nao destrutivo mostrou-se rapido e eficiente na deteccdo de variagbes na microestrutura de
componentes, viabilizando principalmente por poder ser utilizado diretamente na planta
industrial. Apos este estudo, torna-se interessante a sua automatizacao e expansao do uso da
técnica para outros materiais e processos.
- Principalmente, neste estudo foram obtidos novos conhecimentos de metalurgia, adquiriu-se
experiéncia na area da pesquisa de novos materiais e processos, além de novas técnicas nao-
destrutivas de andlise de propriedades de materiais. Aprendeu-se também na pratica a
metodologia de pesquisa e de projeto experimental.

7. TRABALHOS FUTUROS

- Ensaiar e analisar o material realizando tratamentos térmicos e de envelhecimento diversos
para a obtengéo de fases intermetalicas diferentes.
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Figura A.1 — Diagrama Binario de Acos Inoxidaveis. (ASM, 2004)
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Flgura A.2 — Microestrutura de Agos: (a) Ago éarbono (0,1%C Ferrita-Perlita), em Nital 2%; (b)
Aco Inoxidavel Superduplex (23,74%Cr Ferrita-Austenita), em Villela, Murakami e 20%NaOH.
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Figura A.3 — Diagrama de Formacgao de Fases (LIPPOLD e KOTECKI, 2005)



Quadro A.1 - Propriedades mecéanicas de AID e AISD (API, 2005)

17

. Resist. Tragdo, min | Resist. Escoam., min | Elongam. Dureza, max
UNS Him. Tipo MPa ksi MPa [ min, % Brinnell | Rockwell C
531803 — 620 o) 450 [3] 250 203 31
532205 2205 620 o 450 65 250 293 il
532304 2304 500 B/ 400 38 230 N0 32
532550 233 1ol 110 350 1] 130 502 32
532750 2507 795 116 550 80 150 310 32
31 — 750 108 350 20 B0 0 —
S31603 3161 3] 70 170 5 0.0 27 o
Quadro A.2 — Composi¢des nominais de AID e AISD (API, 2005)
Composigio, Massa %
NS Min.
Nimerc| Tipo Cr Mo Ni N Cu C An P 5 S PREX | Outros
Primeira Geragio Duplex 55
532900 | Type3l | 230-280 [ 10-20 | 25-50 — — 0.080 1.00 0040 | 0030 075 163 —
531500 ‘}EEGO" 1B80-190| 25-30 | 435-333| 005-010 0030 [1.20-200 0.030 0030 [140-200] IVl
Segunda Geragdo Duplex 55
531803 | “005" | N0-230] 35-35 | 45-65 | 008-0X0 — 0.030 200 0,030 0.020 1.00 305 —_
53005 L DO=-50] 30=-33 43=-63 | 014-040 - (R 200 0050 [Ti3] 1.0 H1 =
SN | W [ HE-H3 [ 005-080 30-53 | 000030 0.05-0.60] 0030 150 0.040 0.030 1.00 30 —
25 % Cr e Superduplex 55
531200 — MO-X0| 11-20 35-635 | 0.14-0X —_ 0.030 200 0.045 0.030 1.00 302
531260 — HO-30] 23-33 33=75 | 010-030] 0.0-080] 0030 1.00 0.050 0,030 073 HO W-01-035
S350 — | 240-260] 30-50 | 55-80 | 020-035] 0.50-300] 0030 1.50 0035 | 00X 0.8 A
53550 35 HMO=-TT0| 319=39 45=65 | 010=03F] 1.30=-130] 0040 1.50 0.040 0,050 1.00 31 —_
SII50 | 507 | MA0-260 | 30-30 | G0-80 | 02a-032| 030 0030 T noss | 00 DK 17 —
532760 = M0-260[ 30-40 60-80 | 0.20-030] 0.50-1.00] 0030 1.00 0.030 0.010 1.00 00 Mm | W:0.5-1.0
53930 - WO0-80| 10-23 33=32 | 015-033 —_ (R L] 003 [T (L] $17
530074 — MO-30] I15-35 [ 60-B0 [ 0.M4-037]0.00-080] 0.030 1.00 0.030 0.020 080 B [WI3-13
539277 — | M0=260| 30=40 | 65=80 | 023=033| 1 0=200] 0015 0.80 0o | oo 0.80 185 | WO0B=12
Austenitico 55
531603 | Type S16L] 160-180] 20-30 | 100-140 0.10 = 0.030 100 0045 | 0030 0.75 6 e
531703 | Type S1VL TBO-00| 30-20 | 110-130 010 —_ (IR 200 [ 5] [Tt (K biL] _
ROB020 [ “Alloy 307 190-7I0[ 20-30 [ 3X0-320 — I00-400]  0.070 100 (X5 0033 1.00 156 C‘Ié+ I!ang
NUBols BRL | W0-50| 30-50 | Bo=-10 0.10 Lo0=200] 00X 200 (D] [TiL] 100
5% - 6% Mo Super Austenitico
NiRse! — H0=-20] eb=70 | 55=255] 0.18=015 [k 0030 200 0040 0050 1.00 417 _—
s3I — [05-205| G0-65 | 1/5-185| 018-021| 0.50-100] 0000 1.00 0030 0.010 080 417 —
NOB92S — 190-260| 60-70 | 240-260( 0.15-025] 0.50-150 00X 200 0.030 0.010 0.30 412 —




Tabela A.1 — Lista de Picos para analise por Difracdo de Raios-X
Lista de Picos - Difragdo de Raios-X

Ferrita Fase sigma

No. h k | d[A] 2Thetaldeg] I [%] Mo. h k | d[a] 2Theta[deg] 1 [%]
111 0 202680 44,674 100,0 1 3 2 1 237300 378384 20,0
2 2 0 0 143320 65023 20,0 2 4 0 0 221500 40,625 10,0
3 2 11 1,17020 82335 30,0 3 3 3 0 209200 43,211 1000
4 2 2 0 1,01340 98,949 10,0 4 4 2 0 198500 45668 40,0
5 3 1 0 0500640 116,390 12,0 5 3 3 2 189300 48,023 50,0
6 2 2 2 082750 137,144 6,0 6 4 2 2 181300 50,286 30,0
7 5 1 0 1,74200 52,488 40,0
Austenita 8 6 1 1 144000 54,678 40,0
Mo. h k | d[A] 2Theta[deg] I[%] 9 4 4 4 128200 73,863 40,0
111 1 208000 43473 1000 10 5 5 0 1,23600 75,656 300
2 2 0 0 1,80000 50,674 BO,0 11 7 2 1 1,20800 79,236 80,0
3 2 2 0 127000 74,679 50,0 12 6 5 1 1,12700 86,235 50,0
4 3 1 1 1,08300 B50,676 80,0 13 7 4 1 1,09300 89,620 200
5 2 2 2 1,03700 595944 30,0 14 8 2 0 1,07600 91,433 200
6 4 0 0 050000 117,716 30,0 15 6 6 0 1,04600 54,855 70,0
16 7 5 0 1,03200 96,562 40,0

17 7 5 2 1,00500 100075 30,0

18 8 4 0 0,99250 101,814 10,0

135 9 1 0 098040 103,571 20,0

20 6 6 4 0,94630 108,980 20,0

21 9 3 0 093580 110,802 70,0




