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Objetivos

Esse trabalho tem como objetivos:

¢ Determinar a macrotensio residual em dois tubos de aco 304L utilizando

um difratbmetro de raios-X convencional e comparar os resultados

" obtidos com outras medidas realizadas em difratdmetros especificos para
medidas de tensdio residual.

e Avaliar a capacidade do Laboratério de Difragio de Raios-X do IPEN
para medir a tensdio residual e desenvolver uma metodologia para
realizagdo dessas medidas como um trabalho de rotina.

o Estudar a validade da utilizagio do método da paribola por trés pontos,
recomendado pela SAE, na localizagio da posi¢do de méximo do picoe
sua influéncia no valor da tenséo medida.



Estudo de Parimetros Experimentais Envelvidos na
Determinaciio de Macrotensdes Residuais, em Tubos de'Aco.
Inoxidével, pelo Método da Difracio de Raios-X

-

Luciana Ribeiro Guimaries

S&o apresentados os princfpios bisicos relacionados & determinagio de
macrotensdes residuais por difratometria de raios-X, discutidas as principais técnicas
¢ fontes de erro envolvidas nas medidas.

Trés difratémetros, Rigaku SG8, Jeol JDX-1 1PA ¢ Rigaku Strainflex séo
utilizados para medir a tensédo residual em dois tubos de aco 304L. Os valores obtidos
serfio comparados bem como a reprodutibilidade da medida em cada instrumento.

A viabilidade do método da parébola por trés pontos para o célculo da
posigio de méximo do pico de difragdo € discutida utilizando os valores da posigiio e
intensidade obtidos em dois dos difratdmetros citados.
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Study of the Experimental Parameters Associated to the |
Determination of Residual Macrostresses, in Stainless'Stell
Tubes, through X-Rays Diffraction Method

Luciana Ribeiro Guimaries
Synopsis

The basic principles related to the determination of residual macrosiresses
by X-rays diffractometry are present, whereas different techniques associated with the
respective experimental errors are discussed.

The residual stresses in two 304L stainless steel tubes were measured using
three models of diffractometers, Rigaku SG-8, Jeol JDX-11PA and Rigaku Strainflex.
The measured values of stresses as well as the reproducibilites are examined.

The suitability of peak location method, by fitting three data points to the
parabolic function, is discussed through values of position and intensity obtained by
two of the above diffracrometers. °



L Tensdes Residuais

11 Tipos e Fontes

De um modo geral, as tensdes residuais podem ser definidas como as tensées
que permanecem atuando no material mesmo quando forem retiradas todas as forgas
externas atuantes ("), Essas tensbes sdo classificadas de acordo com o volume do
material sujeito A sua agio. Esse volume pode variar desde poucos angstrons (A3) até
alguns milimetros (mm3) (2), ¢ a classificagfio € a seguinte @),

a) TensOes Residuais do Tipo I ou Macrotensdes:

S40 homogéneas no volume de varios grdos ¢ causam deformagdes
uniformes aprecidveis da rede cristalina na regido em que atuam. Em geral séo as de
maior interesse para a engenharia devido aos seus efeitos sobre os materiais.

b) Tensbes Residuais do Tipo II ou Pseudo-Macrotensoes

S3o homogéneas no volume correspondente a um grio, produzindo uma
deformagdo diferente em cada grio sobre o qual atuam,

- ¢) TensOes Residuais do Tipo III ou Microtensdes

S3o bomogéneas em regides bastante limitadas, menores que um gréo. A
presenga das microtensdes provoca pequenas flutuagdes no espagamento dos planos da
rede cristalina do material nos pontos aonde estio presentes.

Essas defini¢6es descrevem condigdes idealizadas e se referem
exclusivamente a materiais s6lidos policristalinos. Apesar, de na realidade, a maior
parte dos materiais apresentar uma sobreposicdo das tensdes do tipo I e III essas
definigOes sdo vilidas e utilizadas constantemente.

Nesse trabalho, como na maior parte da literatura especifica, o termo tenséo
residual serd utilizado para indicar as macrotensobes.

As tensdes residuais sdo introduzidas nos metais e outros materiais através
de processos que resultem em uma deformagdo nio uniforme ¢ permanente na sua
forma ou volume. Esses processos podem ser mecénicos como laminagéo, extruséo,
usinagem ...etc...; térmicos como fundigdo, soldagens, tratamentos térmicos e quimicos



como oxidag#o, corrosio e ainda uma combinagdo desses processos e outros que ndo
tenham sido citados (9.

1.2 Efeitos das Tensdes Residuais Sobre os Materials

Os efeitos das tensdes residuais sobre os materiais, na maioria dos casos sfio
nocivos uma vez que podem causar deformacdes, acelerar transformagdes de fase e
processos de corrosdo. As tensbes residuais também sdo capazes de provocar fraturas
principalmente aquelas onde pequenas deformagdes estdo envolvidas tais como fadiga,
corrosfio sob tenséo ou trincas por tragilizaqiou").

No entanto, a presenca de tensbes residuais de compressio na superficie de
algumas pecas pode ser benéfica. Essas tensées sdio introduzidas em processos de
jateamento, laminacéo superficial, polimentos e outros processos de acabamento onde
a penetragio ¢é pequena e por isso deformam muito mais a superficie que o interior da
peca. A superficie serd mantida em compressdo pelo interior, enquanto o interior que
foi menos trabalhado, € posto sob tragio pela superficie. Sabe-se que esse padrédo de
tensdo € desejivel em engrenagens, molas, eixos ¢ mancais onde elevadas tensbes de
tragdo sdo desenvolvidas na superficie durante a utilizagdo. A presenca da tensfio
compressiva na superficie reduz a magnitude da tensdo de operaglo tornando o
componente mais resistente 2 fadiga m,

A partir do conhecimento dos efeitos da tensio residual sobre os materiais
tornou-se indispensdvel o seu monitoramento em inGmeros componentes. Para isso,
tornou-se necessério acelerar o desenvolvimento de aparelhos e técnicas de medida
que atendam as exigéncias dos laboratérios de pesquisa e da inddstria.

Existem varios métodos disponfveis para a determinagio da tenséo residual
nos materiais, entre eles podemos citar: os métodos mecinicos de alivio de tensdo,
ultra-som, eletromagnéticos como Barkhausen, difragdo de neutrdns, difraglo de
raios-X 59, £ importante ressaltar que todos esses métodos medem a deformagéo, ou
alguma outra propriedade do material que € afetada pela presenga da tensdo residual.
Essa tensdo é obtida relacionando a propriedade medida com as propriedades el4sticas
do material.

Existem alguns pardmetros que devem ser analisados antes de adotarmos um



método para s determinaglio da tenséo residual.

Devemos considerar o quanto destrutivo € o método e ainda, se a sua
utilizagfio introduz alguma tensdo adicional que possa prejudicar o resultado da
medida, mascarando o valor real da tensio existente na amostra. Outro pardmetro de
grande importincia diz respeito a resolugio do método. Nesse caso devemos
considerar a irea, profundidade ¢ o volume da amostra no qual obtém-se a medida da
tensdo. Os métodos de baixa resolugiio determimam a tenséo média em grandes freas
¢ por isso sio incapazes de detectar pontos de tenséo elevada nos quais ocorrem as
principais falhas.

As tensbdes residuais sdo quantidades tensoriais e portanto devem ser
descritas em trés dimensbes. Os métodos de medida que determinam apenas
quantidades escalares para representar o estado perturbado de rede cristalina nio
fornecem informages direcionais e portanto nio sdo adequados para uma anélise mais
profunda das condigbes de tensfo da amostra (®,

A confiabilidade, diz respeito a precisio e exatiddo, tem um efeito direto
sobre o0 julgamento da qualidade do método. Se a medida nio for reprodutiva e sua
exatiddo ndo se encontrar dentro de limites razo4veis ela ndo deve ser considerada e o
método deve ser aperfeigoado.

Nio é o objeto desse trabalho, entrar em detalhes a respeito de todos os
métodos disponfveis para a determinagio da tensdo residual. As principais
caracterfsticas dos métodos mais utilizados podem ser . comparadas através da
Tabela 1.1, maiores detalhes sobre cada um deles podem ser obtidos nas
referéncias S ¢ 6.

Atualmente o método mais utilizado na determinagéio da tensdo residual é a
difragio de raios-X. Esse método baseia-se no fato da tensio presente na amostra
manifestar-se na rede cristalina dos grios indiviouais mudando o espagamento entre
seus planos. Essa variagio nos espagos interplanares ird provocar um deslocamento na
posigao 20 dos picos correspondentes aos planos (hkl) dos grios na regido deformada.
A partir dessa variagio em 20 medimos a deformagio sofrida pela rede e, utilizando as
constantes eldsticas E (m6dulo de Young) e ¥(razdo de Poisson) do material,
determinamos a tensio presente na amostra.



p—
Destru- | Confiabi- | Dire¢lio | Resolu- | Veloci-
Método tivo lidade - da ¢do dade
Tenséo
Técnicas dealivio | Sim Boa Sim ~4mm’ | Ruim
de tensio (métodos (boras)
| meclnicos)
Difragio Nio, na Boa Sim < 1 mm® |De rvim a
de superficie excelente
Raios-X
Nio Ruim Sim | >S5 mm> | Excelente
Ultrasom (poucos
_minutos) |
Néo, na Ruim Sim > 10 mm>| Excelente
Barbbausen superficie

Tabela 1.1 - Principais caracteristicas dos métodos disponiveis para medida
de tensdes residuais

A instrumentagio disponivel varia entre cimaras de filme convencionais e
difratdmetros portiteis com dispositivos especiais baseados em detectores sensfveis 2
posigdo. Existem no entanto, limitagdes em relagio a profundidade de penetragdo dos
raios-X nos materiais o que torna necessiria a utilizagio de técnicas destrutivas na
remogio de material quando necessitamos o valor da tensio em profundidades
superiores a 0,013 mm aproximadamente ) Devemos considerar ainda algumas
fontes de erro comuns na aplicagio do método: constantes eldsticas utilizadas,
localizagio da posigio exata do maximo do pico de difragdo, a presenga de textura na
amostra, a presenc¢a das microtensdes, condigdes de superficie e microestrutura. No
entanto, o fato da difragéo de raios-X ser o Gnico método considerado realmente néo
destrutivo supera qualquer um dos problemas citados. A evidéncia da qualidade das
medidas obtidas pela difragio de raios-X est4 no fato da sua utilizagio pela Society of
Automotive Engineers (SAE), pela Society of Material Science of Japan e pela sua
ampla utilizagdo documentada por engenheiros e cientistas nos EUA, nas duas Gltimas
décadas.

Até muito pouco tempo, essa tecnologia esteve restrita aos laboratérios de
pesquisa devido ao "estado da arte” dos componentes envolvidos, projetos e construgio



de equipamentos adequados. A instrumentagio para levar essa tecnologia até a
inddstria desenvolveu-se apenas nos Gltimos anos. Hoje podemos contar com
aparelhos mais compactos onde a velocidade das medidas fei aumentada e a preciséo
melhorada através da automagdo das medidas utilizando computadores. O método da
difracdo de raios-X passou a ter um significado efetivo nas aplicagdes de campo com o
controle ¢ monitoramento das tensdes residuais em componentes de dimensdes
arbitrérias complicadas que véio desde varetas para combustfveis e vasos de pressio em
reatores nucleares até ligas de alumfnio para trens de aterrizagem passando por uma
vasta gama de aplicagdes.



II. Principios Bésicos

11.1 Relagdes Elementares da Tensdo

Os desenvolvimentos tebricos necessdrios para o tratamento das
deformagbes da rede e suas relagbes com as tensdes sio obtidos a partir da teoria
cléssica da elasticidade. Consideraremos aqui apenas algumas relagdes mais
importantes.Maiores detalhes podem ser obtidos em 7.

Considere-se o caso de um cubo infinitesimal inserido em um corpo sujeito
a um sistema de tensdes. Fazendo com que os eixos coordenados coincidam com as
arestas do cubo, teremos trés componentes de tensio atuando em cada face como
ilustrado na Figura IL.1.

):
|
' |
Vol Tsz
»
: Txz fx,
B |
TP
/. y
// O Ax
/7
Ay

x
Figura II.1 - TensOes normais 0 ¢ tensdes de

cisalhamento 7T



Considere-se a face do cubo normal a0 eixo x, na qual atuam a tensio
normal Ox na diregdio x e duas tensdes de cisalhamento Tz e Tyx, onde o primeiro
fndice indica a dire¢éo axial na qual a tensfo de cisalhamento atua. Uma vez que sob
condigdo de equilfbrio ndo existe translagdo do cubo elementar, tem 0s Ox = - Oy,
Oy = - Oy ¢ 0z = - 0;. Da mesma forma, a auséncia de rotagio sob as condigbes de
equilfbrio implica na igualdade dos momentos das forgas de cisalhamento em torno
dos vérios eixos e portanto, Tyz = Tzy, Txy = Tyx € Txz = T2x. Assim, 0 estado de tensbes
sobre qualquer elemento em um sélido isotr6pico homogéneo & completamente
descrito por seis componentes: trés tensdes normais (Ox, Oy, Oz) e trés tensdes de
cisalhamento (Txy, Tyz, Txx).

Em um sistema tridimensional de tensdes, tal como aquele a partir do gual
o cubo foi obtido, o estado geral da tensdo em qualquer plano obliquo pode ser
resolvido em uma tens3o normal ¢ uma de cisalhamento. A tensio normal atuante
nesse plano é dada por:

= 2 2 2
O0¢p =010a] +02a; +03a3 1.1

¢ a tensdo de cisalhamento no mesmo plano:

1
T = [("1 - 0p)?a}a} + (01 - 03 ot e} +(02-03)2¢§a§] 2 m2)

onde: 01, 02, 03 sdo tensbes principais.
ai, a2, a3 sio cossenos diretores entre Og, T¢ € 0s eixos das tensbes principais.

Para a tensio plana, onde 0; = 0, o sistema de tensdes consistiré de duas
tensdes normais, Ox e Oy ¢ a tensio de cisalhamento Txy, 2 menos que a diregio das
tensdes normais sejam as das tensdes principais, o que resulta em Txy = 0.

Sobre um plano obliquo o qual ndo € novamente o plano principal, a tenséo
normal é dada por: |

0p = 0y cos%p + o, sen’p + 21, seng cosg (13)

enqguanto a tensfo de cisalhamento € dada por:
T = Tyy (cOS 2¢ — sen 2¢) + (0y — o) semp cosp (11.4)

Pelas equagdes precedentes fica claro que se um estado tridimensional ou

.7-



bidimensional de tensio existe em uma amostra tal como o cubo infinitesimal, a tensio
de cisalhamento e a deformacéo existiréo sempre no plano o qual n#o esté alinhado
com a diregdo principal. No entanto, para simplificar os célculos da tensio ou
deformacio existente em um sistema, é sempre possivel escolher uma orientagio ao
longo dos eixos principais onde a tensio de cisalhamento & zero.

H.2  Relagdes Tensio-Deformacho

De acordo com a teoria da elasticidade, a lei de Hooke estabelece que a
tensio em uma dada diregéo (Ox) esté relacionada com a deformagéo (€x) nessa mesma
direglio através do médulo de elasticidade (E) da seguinte maneira:

o, =E¢ (1LS)

A forga de tragio produzida pela tensio na diregio x ndo provoca apenas a
deformacéo linear £x nessa direg3o, ocorrem também a deformagio transversal ¢ a
longitudinal.

A razdo da deformacgéo transversal pela longitudinal € denominada Razéo de
Poisson (V). Portanto:

ey=£z = -‘l’&‘x = —E' (116)

Para um sistema triaxial de tensdes, a lei de Hooke estabelece que a
deformacfo ao longo de qualquer diregdo principal &€ devida a tensdo que atuaao longo
desse eixo adicionada As deformagobes superpostas resultantes do efeito de Poisson da
tensdo principal atuando ao longo dos outros dois eixos.

Levando-se em conta as deformagdes transversais em adigio is deformagdes
longitudinais nas diregdes dos eixos principais e¢ baseando-se nas relagbes tenséo
deformagfo, obtemos para ura estado triaxial de tensdes:

e = % [al-v :02+03L

| g = -117: [02-v '01+a3]'

ho

(1.7)



1
&3=+ 03—V |0 +0O
3= [ [2+ o]
Para a condigio de tensdo plana, com €3 = 0, teremos:

1
e1= g (1-vo)
1
2= (2-vo) (s

v
&§=g (01+0)
onde: €1, £2, €3 sio as deformagbes principais
01, 02, 03 séo as tensbes principais

Note, que mesmo ndo havendo tensio no terceiro eixo, a deformagéio ndo ¢
zero ao longo desse eixo, a menos que tenhamos 01 = 02.

Para o caso da deformagdo plana, isto &, €3 = 0 as relagées a serem
consideradas sio:

o= 12¥ [(1-9)0-voy)
1+
&= 5~ [(1-)o~v0y] @)

Um tratamento mais adequado da tensdo em um meio isotrépico € realizado
utilizando-se um elemento de volume esférico que sob agio da tensdo é distorcido em
uma elipse, como mostra a Figura 11.2

Se as tensbes ou deformagbes principais sdo tomadas paralelas a um
conjunto de eixos ortogonais x, y, z a equagio para o elipsoide de deformagio pode ser
escrita como:

_1_2+L2+_Z_2_=1
€ €& & (1.10)

Qualquer ponto xa, yn, Xa sobre a superficie do elips6ide representa o
componente da deformagio normal, cuja diregdo e magnitude sdo aproximadamente o
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raio do vetor nesse ponto. £gy mostrada na Figura 11.2 ¢ determinada pela relagio
geral, expressa em funcéo das deformagdes principais:

2
Epy = E1 Q] + 32“% + 33“3 (I1.11)
onde:

aj) = cos¢ seny

a) =sen¢ seny

1
a = cosy = (1 - sen2y)2

sdo os cossenos diretores do vetor deformagio £gy, em relagio as diregdes das
deformacgdes principais £1,62,€3 as quais definem o elipséide de deformagio.

€1, 01

Figura I1.2 - Elipséide de tensio-deformagéo.

De modo similar podemos definir o elips6ide de tensio para o qual a tensfo
normal é dada por:

Opy =01 ol + 0205 + 03 03 (I.12)

onde: a1, @2, a3 sio os cossenos diretores da tensio Ogy em relagdo aos eixos
principais
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O elipséide de deformagiio, equacio I1.11, € muito mais utilizado no cflculo
da tensdo uma vez que essa néo € obtida dirctamente mas tem de ser dcterminada a
partir das medidas da deformagéo. Substituindo os valores para as deformacgdes
principais dados pelas equacio 11.7 na equagio I1.11 para o elips6ide de deformacéio
teremos a equagio geral que relaciona as deformagbes em qualquer diregio oY
dentro de um corpo com a tensio principal atuante:

1+v y
Ep=—F— (010} + 020} +03ad) - E @112ty (IL13)

IL3  Relagdes da Equaciio da Deformacho com a Andlise da Tenséo por
Difragiio de Raios-X

Sob a superficie de uma amostra tensionada cada elemento do volume esta
sujeito a agdo de trés tensdes principais 01, 02, 03. No entanto, devido a baixa
penetragio dos raios-X na maioria dos materiais, a difragdo ocorre apeni-, na camada
superficial da amostra nos permitindo que consideremos a tensio normal a superficie
como sendo zero uma vez que sua presenga nio afeta a medida. Portanto, ¢nnsidera-se
a condigio de tensio plana, & assumida com as tensbes 01 ¢ 02 atuando € 73 = Q.

A Figura 11.3 ilustra parte da superficie de um metal onde ¢;,0;2 sdo as
tensdes principais, €1, €2, £3 sdo as deformagdes principais ¢ 03 é igual a z2rp,

A expressfo geral para de deformagéo £gy na diregdo que forms os Angulos
¢e ¥ com 01 e 02 respectivamente é:

1+ v
by = —g— (01 ai +0ya3) - 01+ 0)

(1.14)

Utilizando os valores apropriados para os cossenos diretores:
aj = cos¢ seny
ap = sen¢ seny

a equagio trabalhada para obtermos o vetor deformagdo £gy pode ser escr,ta como:

14y ‘ d
ty = “F (O1008% + opsen’@)seny — @14y oo



/
/

o1 ox

Figura 11.3 - A medida da tensio por difragdo de raios-X
estd restrita a superficie da amostra ¢ considera-se um
sistema bi-axial de tensfes

Considerando a equagéo 1.1 e a Figura 11.3 observa-se que quando ¥ = 90°
o componente superficial da tensdo é dado por:

Og = 01€Os 2¢ + 0, sen 2 ¢ (11.16)
Substituindo a equacio 11.16 na equagio 11.15 temos:

1
Egpy =-—%—'—’ (a¢sen21.0) -% (01 +02) {1.17)

Esta é a equagio bésica que relaciona os principios da difragio de raios-X
com as relagbes tensdo deformagdo. Ela pode ser utilizada para determinar a tensdo
(0¢) em qualquer diregdo sobre a superficie da amostra.

A diregfo da tensdo superficial 0p pode ser tal que coincida com a diregfo
longitudinal, transversal ou qualquer outra. Se, por exemplo, deseja-se obter a tensdo
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na direglo longitudinal de um tubo, basta posicioné-lo de modo que essa dire¢io ¢
seja paralela ao plano de rotagio do suporte do gonidmetro e perpendicular 30 eixo de
rota¢io do gonidmetro. S&o necessérias no minimo duas medidas do espacamento dos
planos da rede para um determinado conjunto de planos (h k 1); uma da deformacio
perpendicular a superficie com ¥ = (° ¢ uma outra rotacionada de Y # 0° em relagio
a normal a superficie. A Figura 11.4 ilustra essa condigio. Dessa maneira, os planos
cujos espagamentos estio sendo medidos sfo perpendiculares ao feixe bisector
incidente e difratado enquanto as deformagdes medidas estio ao longo do feixe
bisector. Assim, a tensdo seré determinada na diregio @ sobre a superficie da amostra.

A) Medindo plasos \
:nr)aleleos.;an superficie \

=0, dl ] “P‘Go

y =0. 20, \ li sterplanar.
Ditegic: superficic da
da tenmsio /  amostra.

feixe do raio- . .
difratado J -\ \f::::::efwx

pormal
(B) medindo planos \ superficie da
em relagio ao angulo \ - amostra
)

¥ a superficie.

b v 4

20y _T

dy, espago
interplanar

diregio da
tensio feixe do raio-X
incidente

feixe do raio- N
difratado normal

Figura I1.4 - Esquema mostrando a orientagdodos planos da rede em
y=0°ecy »(°

-13-



Na regiio de retroespalhamento, 8 = 90°, com ¢ feixe incideate
perpendicular a superficic da amostra, os planos refletores sio quase paralelos a
superficie. Assim a8 medida do espaco interplanar d. estf na diregio aproximada da
normal 3 superficie. Se do € o espago interplanar correspondente a condi¢io niio
tensionada, a deformagio efetiva, normal a superficie da amostra é:

_d-do_AM
ATfvT T T g ais)

Uma vez que para ¥ = 0° os cossenos diretores a1 ¢ a2 em I1.14 serdo zero,
portanto:

&=— £ (01+09) )

Considerando o fato das duas exposi¢des serem realizadas uma com o feixe
incidente perpendicular a superficie da amostra e a outra com o feixe inclinado de ¥
graus e ainda que a equacdo 11.17 representa o caso geral para o célculo do tenséo Oy
a partir das deformacgdes medidas nas duas diregdes e substituindo a equagio 11.19 em
I1.17 temos o seguinte resultado:

e¢¢=1—;—! a¢sen2¢+£1 120)
O = (tor — ¢ ) E 1
?-To¥ (1+%) (sen?y) (121)

mas £¢y € equivalente a diferenga dos espagos interplanares perpendiculares a ¥’ nas
condigbes tensionada (dy) e ndo tensionada (do). Portanto teremos:

ﬂ—do c e d —dy

€ = =
Y- dy 174 1.2)

dy-d
do

(cpp—€1) = )

De modo a eliminarmos a necessidade da medida dos espagos interplanares
(do) na condigdo ndo tensionada, substituimos o denominador da equagdo 11.23 pelo
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espaco interplanar na condigio em ¥ = 0°. O erro introduzido & considerado
negligenciével 1.7.8),

Podemos entio escrever:

d¢ -d
(epy —€1)=—5 @29)
substituindo em 11.21 teremos:
o = dy-d E 1
4 d 1+v gp2 " (11.25)
ou
-d
o =k (%2
d (11.26)

onde: K é denominado constante de tensio.

A equagdo I1.25 € a equagéo da tensdo em fungio dos espagos interplanares.

II1.3.1 Equacio da Tens&o em Funcéio do Angulo de Difracdo

Uma vez que nos difratdmetros de raios-X a posi¢do dos feixes difratados &
obtida diretamente em termos do 4ngulo de difragdo, e a maioria das medidas das
tensbes residuais é realizada nesses aparelhos, é mais conveniente rescrevermos a
equagio da tensio em fungio da posigio angular 26.

A difragio dos raios-X pelo cristal ocorre quando a lei de Bragg é

satisfeita (9’“’).

nA=2dsend 1.2n

Diferenciando a lei de Bragg, temos:

Ad
—_—==cotg 011 AO
ahid & “hkl (11.28)

o que é equivalente a:



) T=cotgo (——2 ) 129

Combinando as equagdes 11.29 e 11.25 temos:

cotg@ E 1 L

0¢ = (29 - 29") 2 1+ sen 2'# 180 (n'so)

quando 26 € expresso em graus.

I11.3.2 Equagiio da Tenséio em Func¢éio do senzap

Como visto anteriormente, a equagio bisica que relaciona a deformagio da
rede com a tensédo residual presente €:

1+v v
£¢1P = —E-z (o¢senzlp) - f (01 - 02) (11.31)

Representando graficamente essa equagio com Egy como fungio do scnzil!
para a distribuigio de deformagdes no plano que contém a normal a superficie N, e
tendo o 4ngulo @ em relagdo a 01 (Figura I1.2) temos as seguintes relagbes para um
sistema biaxial de tensdes.

Referindo-se a Figura I1.5 observamos que para qualquer 4ngulo ¢ no qual
a deformagio da rede é medida, as deformagdes £gy sdo linearmente dependentes do
scnzwp. A inclinagido do "plot” na Figura J1.5 pode ser obtido diferenciando-se a
equagdo 11.31 em relagio a scnzw.

dEpy (1 +v)
= = (14
" asenzv,o E ¢

(11.32)

A partir da reta dos minimos quadrados obtida quando plotamos a
deformagio da rede em fungio do senzw, o cilculo da inclinagdo da reta leva
diretamente ao componente de tensfo 0y pela relagdo:

%="MTry | (1133)
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onde m ¢ a inclinagéo.

O ponto de intersec¢éo da reta com o eixo gy , 2 Y = 0° € dada por:
_ Y
&y =" (01 + 07) (1134)

Calculando-se a intersecgio da linha com o eixo €gyp, 8 Ssoma das tensdes
principais & determinada a partir da equagéo :

Ee¢
(o1+0) = fv (11.35)

Fazendo a equagdo 11.31 igual a zero, e resolvendo para senzlp obtemos:

senzvo __E (01 +07)
v+1 5 cos2gg + gy sen g (1136)

A partir dessa equagio, as diregoes da rede o e Yo, nas quais as
deformagbes da rede sdo iguais a zero podem ser encontradas.

Para uma anélise completa do estado de tensdo na superficie da amostra, é
necessario determinar a distribuigio da deformagio da rede em vérios planos com
diferentes 4ngulos azimutais. Assim, a magnitude e diregdo das tensbes principais
podem ser obtidas ®),

Na camada superficial de uma amostra sujeita a um estado multi axial de
tensbes, 0 componente normal de tensio € inerentemente zero. A consideragio que
geralmente & feita é que o componente da tensio perpendicular a superficie nio
influéncia a determinagio da tensio por difragio de raios-X devido ao baixo poder de
penetragdo desses raios nos materiais metélicos. Essa condigdo é real na maioria dos
casos. No entanto, nos problemas onde existem grandes gradientes de tensio préximos
a superficie da amostra o terceiro conponente de tensido tem de ser considerado.
Embora as corregbes sejam pequenas, existem métodos padrbdes disponfveis para
calcular sua influéncia.
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Figura I1.5 - Representagdo grifica da equagéo da tensio.

-18-



III. Instrumentos e Técnicas

Existem dois tipos de instrumentos bésicos que sio utilizados para a medida
da intensidade difratada versus a posigio 26 dos picos de difragio:

a) Gonidmetros de varredura ou difratdmetros;

b)Cémaras de filmes.

Trataremos mais detalhadamente dos difratémetros uma vez que serdo
utilizados nesse trabalho. As cimaras de filme serdo tratadas de forma bastante
sucinta; maiores detalhes podem ser obtidos nas referéncias 9 e 11.

J1I.1 Difratémetro de Rajos-X

A Figura II1.1 representa o esquema bisico de um difratémetro de raios-X.

’
CIRCULD DO .
DIFRATOMETRD

Figura II1.1 - Esquema bésico de um difratdmetro de raios-X

-19 -



No difratdmetro o feixe de raios-X & gerado pela fonte "S", passa pelo
colimador "A" e incide na amostra "C" que se encontra sobre o suporte "H". A amostra
sofre uma rotagdo em torno do eixo "0O", perpendicular ao plano da figura. O feixe
difratado passa pelos colimadores "B" e "F" ¢ incide no detector "G" que se encontra
sobre um suporte "E". Os suportes da amostra ¢ do detector sdo acoplados
mecanicamente de modo que o movimento de 2x graus no detector é acompanhado
pela rotagdo de x graus na amostra. Esse arranjo assegura que os 4ngulos de incidéncia
e emergéncia sejam iguais a metade do 4ngulo 26,

O detector detecta a intensidade do feixe difratado pela varredura de uma
grande faixa angular, que em alguns aparelhos chega a -50° até 165° em 26 em torno do
eixo do gonidémetro com uma velocidade angular constante. Essa velocidade pode ser
ajustada e varia de centésimos até dezenas de graus por minuto.

Um graficador sincronizado com o goniébmetro registra a intensidade do
feixe difratado em fungio da posi¢io angular 26. '

A superficie da amostra a ser analisada deve estar paralela ao eixo "O”
permitindo que o ponto focal da fonte de raios-X e a fenda de recepgio "F” estejam
sobre uma cincunferéncia que tangéncia a superficie da amostra, denominada cfrculo
difratométrico. Essa geometria de focalizagio é demoninada geometria de
Bragg-Brentano e é a mais utilizada.

O suporte "H" da amostra permite a rotagio em torno do eixo do
difratémetro independente do movimento do detector de modo que possamos realizar
medidas em diferentes orintagbes da amostra em relagdo ao feixe incidente.

Além das consideragbes geométricas, referentes ao gonidbmetro devemos
considerar os aspectos gerais de toda a eletrdnica associada, a qual permite a prdduqéo
dos raios-X, a detecgfio ¢ discriminagio da radiagio e ainda, os modulos para controle
do goniémetro, aquisi¢io e tratamento dos dados. A Figura II1.2 é um diagrama de
blocos de um aparelho tfpico e alguns equipamentos periféricos mais comuns.

A fonte de raios-X é composta de um gerador de tenso ¢ um tubo onde sdo
produzidos os raios-X. O gerador é basicamente um transformador altamente
estabilizado que permite a selegcio de tensdo de excitagio do tubo de raios-X ¢ da
corrente aplicada ao filamento. Essa Gltima determina a corrente no tubo de raios-X.
O tubo &, geralmente, do tipo selado e pode ser substituido com facilidade. O gerador
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€ dotado de um sistema de refrigeragio do an6do ¢ também de sistemas de seguranga
para evitar super-aquecimento e as descargas elétricas que possam danificar o tubo.

FONTE DE ALTA TENSAO
AMPLIFICADOR LINEAR
I
ANALIZADOR DE
ALTURA DE PULSO
FONTE DO RATAMETER DISPLAY || SCALER -
GONIOMETRO 1
CONTROLEDA 4 TIMER

REGISTRADOR IMPRESSORA

/mmsssou

CONTROLE DE
IMPRESSORA

GERADOR DE
ALTA VOLTAGEM

Figura 111.2 - Diagrama de blocos de um difratdmetro bésico

O gonidémetro, como visto nos parégrafos anteriores & um conjunto mecénico
de precisio que executa os movimentos do detector ¢ da amostra mantendo a
geometria da técnica empregada. Deve possuir grande precisdo na determinagio das
posigbes angulares do feixe incidente, da amostra e detector e possuir motores com
velocidades constantes para a técnica de varredura contfnua. Os aparelhos mais
modernos utilizam-se de motores de passo, controlados por microprocessadores para
o controle de seus movimentos.
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A colimagio e filtragem do feixe também acontece no gonidmetro. A
primeira através de um sistema de fendas e a segunda pela utilizagio de finas folhas de
metal capazes de tornar a radiagio emitida por um determinado tubo de raios-X o mais
monocrométrica possfvel. O sistema de fendas é composto por quatro tipos de fendas
diferentes (%);

a) fendas definidoras (soller slit): que consistem de finas folhas de metal
paralelas ao plano do cfrculo de foco e espagadas de tal modo que o
&ngulo de divergéncia do feixe que sai do tubo seja limitado. Isso ¢
necessério uma vez que uma grande parte do feixe forma com o cfrculo de
foco, um 4ngulo elevado comprometendo a resolugéo do pico e a preciséo
na sua posigéo.

b)fendas de divergéncia (divergence slit): é a que determina o ngulo de
divergéncia horizontal do feixe. Cada aparelho dispbe de um certo
nimero de fendas de divergéncia. Em geral, as aberturas variam desde
1/6° até 4°. Essa fenda & inserida entre o tubo de raios-X e a amostra logo
apés as fendas definidoras.

c) fenda de recepg¢io (receiving slit): é utilizada para limitar a largura do
feixe difratado que atinge a janela do contador e estid diretamente
relacionada com a resolugio e a intensidade dos picos difratados. Esté
localizada entre a amostra e o detector e em geral tem sua largura entre
0,1 2 0,6 mm.

d)fenda de espalhamento (scatering slit): limitam o espalhamento do feixe
difratado que atinge o contador. Formam um par com a fenda de
divergéncia e devem possir a mesma abertura angular. Est4 localizada
entre a fenda de recepgéo e o contador an,

O detector que pode ser do tipo Geiger Miller, proporcional, cintilador ou
do estado sélido. Sendo que os dois Gltimos sio mais utlizados. O sinal do detector,
depois de discrimado pelo analisador de altura de pulso passa para o contador que
pode apresentar a taxa de contagens por unidade de tempo ou as contagens integradas
em um tempo pré-determinado. Acoplado ao contador h4d um graficador onde os
diagramas da intensidade difratada versus o 4ngulo do detector sdo registrados em

papel.

O difratdmetro pode contzr médulos de controle eletrénico do gonidmetro
e do gerador assim como da coleta e armazanagem dos dados. Os aparelhos mais
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modernos sio acoplados a microcomputadores que além dessas fun¢des, permite o
tratamento dos dados por meio de softwares especfficos para cada finalidade, como a
identificagdo de fases cristalinas ¢ a andlise guantitativa dessas fases, determinacgfio de
textura, determinagio de tamanho de cristalitos ¢ microtensbes, determinacgio de
tensdes residuais, determinagéo de cristalinidade, determinagio de estrutura e outros.

Para medidas que requerem maior precisio, tanto na posicio quanto na
forma do perfil & comum a utilizagdo da técnica de contagem "passo a passo”ou "step
scaning”. Nessa técnica, ao invés do detector girar continuamente em torno da
amostra medindo a intensidade difratada, o detector & fixado em uma posicéo angular
26, durante um tempo t selecionado no qual o sistema de detecgdo acumula as
contagens. Apés esgotar-se esse tempo, o detector é deslocado automaticamente para
a posicio 0 +d0 onde d0 também foi previamente selecionado. Dessa forma ao invés
de um difratograma padrédo, obtem-se um histograma, isto é, um conjunto de pares de
valores de 4ngulo versus intensidade. Essa técnica é amplamente utilizada na
determinagao da tensao residual por difratometria de raios-X.

A prética impde um certo nimero de requisitos sobre os difratdmetros
utilizados para a determinagio das tensbdes residuais. Esses requisitos, os quais
incluem alta precisdo nas medidas, boa velocidade, adequagdo para amostas de
configuragdes diversas, inico ajuste em torno da regiio da amostra, sdo bastante
diffceis de serem obtidos simultaneamente (%),

A precisido da medida do 4ngulo de difragdo necesséria para o exame das
tensbes rediduais é da ordem de centesimos de graus e é obtida em equipamentos de
laboratério desenvolvidos nas bases do difratémetro padrio.

Devemos considerar ainda que o sistema no qual o 4ngulo ¥ & determinado
pela rotagdo da amostra em relagio ao feixe incidente é adequado apenas para
amostras de pequenas dimensdes. Na determinagdo da tensdo em amostras grandes é
necessirio garantir um deslocamento bastante preciso da fonte de raios-X e do
detector em relagdo ao objeto estacionédrio. Esse fato determina a principal
caracterfstica de difratdmetros especializados para a determinagio de tenséo residual.

Consideraremos agora algumas alteragbes que podem ser realizadas no
esquema bésico de montagem do gonidmetro de modo a torné-lo mais eficaz na
determinacfio da tensdo residual.



111.1.1 Método do Detector Fixo.

Onde o detector permanece fixo sobre o cfrculo do gonidmetro para todas as
leitura de 26. Nesse caso ndo sdo consideradas as variagbes na geometria de
focalizagio devidas a rotagio da amostra em relagio ao feixe incidente. A dnica
condig¢lo que assegura uma perfeita condigio de focoé ¢y = 0°.(1:14)

I11.1.2 Método Parafocal

Onde a fenda de recepglio "receiving slit" e o detector sdo deslocados ao
londo do raio do goniémetro na diregéo da amostra de modo a compensar a variacho
na geometria de focalizagdo causadas pela rotagio ¥ da amostra.

O suporte "E" (Figura 111.1) sobre o qual sio posicionados o detector ¢ a
fenda receptora & dotado de um brago graduado que permite a movimentagio desses
para posi¢Oes bem definidas.

A distincia AB que a fenda de recepgio ¢ o detector devem ser deslocados
em diregio ao centro do gonidmetro é dada pela expresséo

AB =Ry -R, Jy’——"l] = Rg—R)p

oS
cos(y —n) (1mL.1)

onde: Rg = raio do gonibmetro
n=9-06
R’p = Rg - AB = distincia da fenda recpetora até a amostra.

James e Cohen ¥ concluiram que a auséncia de focalizagdo no método do
detector fixo ndo causa erros considerdveis na determinagﬁo do 4ngulo de difragdo.
Em (6) o5 estudos realizados levaram em consideragdo a influéncia nos métodos de
focalizagio e geometria da amostra. Zantopulos e Jactzac concluiram que para uma
dada amostra, o método do detector fixo produz um erro sistemético, o qual € um tergo
daquele produzido pelas aberragdes focais com a técnica parafocal; e ainda que os
erros em ambos os casos sdo pequenos.

Sabe-se que na prética é diffcil satisfazer a condigo (1) uma vez que é
essencial assegurar a diregdo estritamente radial do deslocamento AB (de outro modo,
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a determinagio do 4ngulo 20 fica comprometida). Portanto, esse método é muito
pouco utilizado nos aparelhos produzidos pela inddstria it

Assim, o método do detector fixo € o mais utilizado para a determinagéo das
tensbes residuais e também recomendado pela SAE (1), Podemos utilizé-lo com duas
variagdes:

a) Técnica do tempo fixo de contagem: onde as contagens sio obtidas

diretamente a partir de um tempo fixo de contagens. Esse tempo & fixado

de modo a permitir que o nimero de contagens acumuladas para cada
posi¢io 20 permita uma boa estatfstica.

b) Técnica da contagem fixa: onde um nimero de contagens & pré-fixado e
registra-se o tempo necessério para obte-l4. Essa técnica também ¢é
denominada técnica do inverso da contagem e é muito pouco aplicada.

I11.1.3 Feixe Paralelo

Nos difratémetros padrdes, a divergéncia vertical e horizontal do feixe é
controlada por um sistema composto por um fenda definidora do feixe incidente
"soller baffles” com placas montadas horizontaimente ¢ um fina fenda de recepgio de
modo a limitar a 4rea horizontal da amostra que sers irradiada e a partir da qual
teremos a emissdo da radiacdo difratada. Um esquema deste arranjo é mostrado na
Figura I11.3.

Para que as condigbes de foco sejam mantidas nesse sistema, a distdncia do
centro do gonidmetro até a regifo a ser examinada na amostra deve ser mantida
constante com uma precisio de centésimos de milimetros o que € bastante dificil de
ser controlado. Por essa razio, foi desenvolvido um sistema de focalizagio
denominado Feixe Paralelo cujo esquema bésico é mostrado pela Figura 111.4.

O que ocorre no caso do feixe paralelo é esquematizado na Figura IIL.S.

Os raios-X emitidos pela fonte F, com uma distdncia focal F é direcionada
para a amostra através das fendas definidoras "soller baffles” S1 onde as placas sdo
bastante longas e muito préximas e estio arranjadas verticalmente, isto é, na diregéo
perpendicular ao plano equatorial. Esse arranjo permite que a érea irradiada da
amostra seja limitada horizontalmente, isto &, o feixe que atinge a amostra apresenta



uma pequena divergéncia no plano equatorial.

Eixo do gonidmetro

tacd
(centro de rotagiio) Fendas do feixe incidente

Face da

amostra
4
Feixe incidente / Fonte de
*Soller Baffles® Raios-X
(linha)

Feixe difratado
soller Baflles"

\Fenda receptora

FiguraI11.3 - Otica dos raios-X para o difratdmetro padrio - "Soller
Baffes" arranjadas horizontalmente.

Eixo do gomémetrq\ Fenda do feixe incidente
Superficie da /) —
amostra
Fonte de
raio-X

Figura I11.4 - Otica dos raios-X para difratdmetros com feixe
paralelo.
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Figura IILS - Diagrama do exame da amostra por um difratémetro
com feixe paralelo.

O feixe difratado passa através de S2, similar a S3, atingindo o detector que
possue uma janela larga. A variagio da distancia FO de foco até a regido analisada na
amostra para FO’ a uns 2 ou 3 mm provoca um deslocamento paralelo do feixe
difratado da posigio OC para OC’, com o feixe sendo registrado pelo segundo ponto
da janela do detector na mesma posigio angular em que seria registrado OC. Isso
explica o fato dos pequenos desvios no posicionamento da amostra ndo provocarem
alteragdes sensfveis na posigao 20 do pico de difracao.

A maior desvantagem da utilizagio da éptica de feixe paralelo é a pequena
intensidade do feixe o que exige maiores tempos de contagem. No entanto, o fato do

posicionamento da amostra ser mais simples supera esse fator (1,17,18)

Um grande nimero de pesquisadores japoneses tem publicado trabalhos
sobre os vérios aspectos da determinagio da tensio residual utilizando o feixe
paralelo. Em geral, o aparelho utilizado € o Rigaku Strainflex.

Uma das principais caracterfsticas desse instrumento é que a fonte de
raios-X estd sobre um brago mével de modo que as tensbes podem ser medidas em
amostras de grandes dimensdes, uma vez que nio & a amostra que seré rotacionada do
ngulo Y e sim a fonte ¢ o detector. O posicionamento correto da amostra & obtido por
um "ponteiro calibrado”. Maiores detalhes podem ser obtidos na referéncia 17.



I1.2 Cimaras de Filme

Além dos difratbmetros descritos anteriormente, as cimaras de filme podem
ser utilizadas na determinagéo das tensdes residuais.

As diferengas bésicas entre as duas técnicas dizem respeito a0 registro dos
picos de difragiio que nas cimaras de filme € obtido em filmes fotosensiveis montados
em cimaras de retroespalhamento planas ou cilindricas ¢ 20 fato da drea iluminada
da amostra ser apenas um ponto ¢ nio uma frea retangular como nos
difratdmetros (1920,

Devido a essa diferenca na focalizagio do feixe de raios-X, as cdmaras de
filme sfio de grande utilidade na investigaciio da tensio em pontos especificos da
amostra, no estudo detalhado dos gradientes de tensio ¢ ainda, quando a amostra
apresenta uma configuragio complicada sem regides planas na superficie.

O equipamento consiste bisicamente de um tubo de raios-X portétil ao qual
a cdmara esté acoplada. Esse sistema é montado sobre um suporte mével alimentado
por uma fonte geradora também port4til conectada ao tubo através de um cabo isolado.

O principio de aplicagio consiste em colocar o filme ou de cada lado ou
circundando o feixe incidente de modo a interceptar o cone dos raios-X difratados a
dngulos 20 elevados. A quantidade medida ser4 a distdncia S ao longo do filme a partir
do eixo do feixe incidente ao centro do méiximo da linha de difragdo.

O projeto da cimara deve obedecer a dois requisitos bésicos: (1) deve
possibilitar a medida da tensdo em uma determinada regido com a utilizagido de apenas
um filme. Isso é necessirio uma vez que os filmes, em geral, sofrem variagbes
dimensionais durante o processamento ¢ essas variagbes poderéo diferir de um filme
para outro; (2) o cariter de "spot” dos anéis de Debye deve ser totalmente eliminado
de modo a proporcionar uma leitura precisa da posi¢do dos miximos de difragdo. Isso
¢ obtido através do ajuste do filme a um cassete circular que permite sua rotagéio ou
oscilagio em torno do feixe incidente fazendo com que as linhas de difragio sejam
contfnuas e bem definidas.

Devido ao fato de serem portéteis os instrumentos de filme tem encontrado
grande aplicacfo na inddstria, Bolstad # Quist 1) ¢ Norton ®? descrevem a



metodologia ¢ ilustram algumas das aplicagdes desses instrumentos.

As maiores desvantagens da técnica de filme incluem a longo tempo de
exposi¢cdo da amostra ¢ de leitura do filme ¢ a baixa precisio dessas leituras
principalmente no caso de materiais que apresentam linhas largas e difusas com a
regido de méximo mal definida.

Maiores detalhes sobre as técnicas de filme podem ser obtidas em1,9, 11 19.

II1.3 Técnicas Difratométricas para a Determinacfio da Tenséo
Residual

Existem trés técnicas bdsicas para medirmos a deformagio em materiais
policristalinos pela difratometria de raios-X. Em todas elas considera-se a condigéio de
tensio plana superficial. Trataremos agora de cada uma delas separadamente.

I11.3.1 Técnica de Dupla-Exposi¢io (TDE)

A TDE requer que o espago interplanar do conjunto de planos selecionado
para a determinagdo da tensdo, seja medido em duas orientagdes ¥ da amostra em
relagdo ao feixe incidente. Em geral utiliza-se Y = 0° ¢ ¥ = 45° como mostra a
Figura I1.4.

Essa técnica € a mais utilizada para medidas répidas da tensdo paralela a
superficie quando néio existe a necessidade de grande precisdo na medida m,

Como demonstrado anteriormente, a relagio da tens3o em uma determinada
dire¢do na superficie da amostra com a deformagio medida pela difragfio de raios-X
em fun¢do do 4ngulo de difragio é dada pela equagio:

cotly E 1 T
2 1+v senztp (180)

dp = (26 -26y) a2

quando 26 & expresso em graus.

Considerando que os termos que ndo envolvem o 4ngulo 6 sdo constantes,
temos:
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op =K (cotg 6p)(26 -2 04,) (111.3)

Considerando ainda cotg 8o igual a cot @ 1 para um mesmo (h k 1) temos:

g =K (269 - 26y)

0p = (A20)K (114)

como:

_cogb E 1 n
K= (180)

2 1+v g2 v (ILS)
e, em fungio dos espagos interplanares:
dy-dy , E 1
O =
*T 4 (T4 sen?y ) (I1L6)

Embora ambas as expressdes possam ser utilizadas para a determinagéo da
tensdo pela técnica da dupla exposigdo, a equagio II1.6 € recomendada por ser mais
precisa. O erro na equagio em 20 acontece devido ao fator cotg 6o na constante da
tensio K, quando 0, difere substancialmente de 6y, isto €, para amostras onde a
tensdo € elevada e K € baixo. Nesse caso, o erro pode ser minimizado se aproximarmos
6o para um valor médio entre 6 ¢ Oy (1)

A equagdo I11.7 corresponde ao caso onde utiliza-se ambos os valores de ¥
sdo diferentes de zero. No entanto tal procedimento nio € usual.

on=—E (dwz—d% 1 )
1+ dY1  sen?y, —sen’y,

(1L.7)

O procedimento béisico para a determinagio da tensio residual utilizando a
técnica da dupla exposigiio & descrito a seguir:
a) Determinar a posigio 2 6y do pico de difragio do conjunto de planos

(h k 1) escolhido em duas orientagdes da amostra em relagio ao feixe
incidente. Em geral utilizamos ¢ = 0° e y = 45°,

b) Obter os valores dos espagos interplanares do* e d4s* correspondentes as
posigbes 200 e 204s°.
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¢) Utilizar a equagio 111.6 para obtengio da tensdo O¢g paralela a superficie.

111.3.2 Técnica da Miltipla Exposigio (ou do sen’y)

A técnica do sen"l[l requer que o espago interplanar do conjunto de planos
(h k 1) adotado para medida seja obtido em pelo menos quatro orientagbes ¥ da
amostra em relagio ao feixe incidente. Em geral, os valores de ¥ adotados sdo 9 = (°,
¥ = 15° ¢ = 30° e Y = 45° ou entio 4ngulos cujo seno ao quadrado resultem em um
nGmero inteiro. Os valores adotados devem, no entanto, estar defasados de uma
mesma quantidade Ay.

Essa técnica € recomendada quando desejamos grande precisdo nas medidas
e também quando a amostra apresenta certo grau de textura.

A equagio:

1+v v
gmp:( z ) a¢sen2 ~E (o1 + 09) (I1L8)

apresentada no capftulo anterior mostra uma dependéncia linear entre £¢y € 0 senzfp
¢ portanto plotando esses valores devemos encontrar uma reta cuja inclinagio m seré:

(T1L.9)

e a intersecgdo com o eixo x; com sen> v=0
1 4
—= +
E (01102 (I11.10)

A tensio Op seré obtida pelo célculo da inclinagdo da reta obtida plotando
os valores da deformagdo medida versus o sen’ ¥, pela equagdo: '

E
%=m (1 + v) (n.11)

O procedimento bésico para a determinagio da tensdo residual utilizando a
técnica da maltipla exposigéo € o seguinte:

a) Determinar a posigdo 2 @ do pico de difragio de um determinado conjunto
de planos (b, b, 1) nas varias orientagdes { da amostra escolhidas para a
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medida;
b)Converter os valores de 20 obtidos nos correspondente valores dos
espagos interplanares;

¢) Plotar a deformagdo Ad/d versus sen’ ¥;
d) Determinar a inclinagio m da reta obtida;

e¢) Utilizar a equacéo 111.11 para obten¢éo da tensio.

I11.3.3 Técnica da Simples Exposic¢io (TSE)

Essa técnica se baseia no fato do feixe incidente ser difratado formando um
cone de reflex&o como ilustra a Figura I11.6. Um plano perpendicular ao eixo do cone
o intersepta em um circulo se a amostra estiver livre de tenséo. No caso da amostra se
encontrar tensionada, a intersec¢do serd uma elipse e o desvio do cfrculo é
proporcional a magnitude da tensao existente na amostra.

MEDIDA DE TENSAO %

CONE DO RAIO-X AMOSTRA DE
DIFRATADO L~METAL
L
7~
FEIXE DO )/
RAIO-X

INCIDENTE \

Figura I11.6 - Cone de reflexdo produzido pelo feixe difratado em
uma amostra policristalina.
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Ns

Filme

Superficie da
amostra

A\

Figura II1.7 - Esquema bésico do arranjo na técnica da simples
exposigio.

A geometria bésica da técnica € mostrada na Figura I11.7
Na Figura I11.7:

N: € a normal a amostra

B 4ngulo en N; ¢ o feixe incidente

Np1 ¢ Np2 sdo as normais aos planos que difratam com pequenos 4ngulos
(Y1) e altos dngulos (Y2) respectivamente

¥1 e Y2 dngulos entre Ns ¢ Np1 e Np2 respectivamente
7 4ngulo entre o feixe incidente e os planos normais
Ro cfrculo de foco ou raio da cdmara

O ponto de incidéncia do feixe de raios-X

S1 e S2 sdo os pardmetros medidos representando a distdncia a partir do
ponto de referéncia a uma distancia conhecida do feixe difratado e incidente.
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A técnica da simples exposi¢io € muito pouco utilizada ¢ restringe-se aos
métodos fotogréficos ou a aparelhos dotados de detectores sensfveis a posigho
destinados a medidas rdpidas. Em geral, &€ considerada menos sensfvel que as técnicas
do senzw ou da dupla exposigio principalmente porque o intervalo possivel para os
angulos ¥ & limitado pelo 4ngulo de difragsio 2 6 19,

As maiores vantagens da TSE sio a rapidez da anélise e o fato da amostra ter
que ser posicionada apenas uma vez para a medida da tenséo.

Por nio ser uma técnica utilizada nos difratdbmetros comuns, nféo entraremos
em detalhes sobre o procedimento de medida e as equagbes envolvidas. Maiores
detalbes podem ser obtidos nas reférencias 1, 19 ¢ 24.



IV. Método de Obtenglio da Posi¢cio de Méximo do Pico ge
Difracéo

Existem dois métodos gerais que s3o aplicados na localizagao da posigao gq
pico de difracso. Sio eles:

a) Método Grifico: A localizacio da posi¢3o de méximo € feita atravg, ¢,
registro gréfico obtido quando realizamos a varredura, em geral, passo

passo do perfil.

b)Método db Ajuste de Curvas: Aqui, as intensidades obtidas pasa ¢aq,,
ponto do perfil séo ajustadas ds fungdes mateméticas que se aproximeyy

da forma do pico obtido.

Trataremos cada um deles separadamente.

V.1 Métodos Gréficos

O registro grifico do perfil de difragio pode ser obtido acoplandi-yc 4,
‘ratemeter” um registrador e ajustando-se a velocidade de varredura. O perfil obyjy,, ¢
entéo analisado de modo a obtermos o ponto méximo através de duas técnicas;

IV.1.1 Bissec¢io do Pico

Sao tragadas linhas paralelas ao background, como mostra a Figurajv 3, ().
pontos médios dessas linhas sao entéo conectados por uma reta que € extrapolady a4
interseptar o trago. O 4ngulo no qual a intersecgdo ocorre € considerado comy, P

posigdo exata do perfil.

w.

A N

2%~

Figura IV.1 - Bissecgfo do pico
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IV.1.2 Extrapolagio da Linha Lateral

As laterais da maioria dos picos de difragdo possuem regiées levemente
lineares. Se as duas porgdes quase lineares dos picos forem extrapoladas o dngulo no
qual elas se interceptam é considerado a posigio do pico. O pico de difragdo deve
possir uma regido linear com um comprimento razodvel para que possamos aplicar essa
técnica (Figura IV.2) |

20

TN

20 ~»

Figura IV.2 - Técnica da Extrapolagio da linha lateral.

Devemos considerar que, se os dados da intensidade medida forem
utilizados diretamente, sem a corregio pelo (LPA) fator Lorentz-Polarizagdo e
Absorgio, poderdo ocorrer erros no angulo calculado. Para aplicar os fatores de
corregio, os picos devem ser replotados. O tempo gasto € bastante grande.

IV2  Método de Ajuste de Curvas

Quando obtemos um certo niimero de medidas da intensidade difratada
utilizando a técnica do tempo fixo, os dados obtidos podem ser ajustados, depois da
corregdo pelos fatores Lorentz-Polarizagio Absorgdo, por uma fungio matemética que
se aproxime A forma do perfil. O 4ngulo correspondente ao méximo do pico € obtido a
partir das constantes das fungdes utilizadas.

As fungbes mais utilizadas para os perfis de difragdo sdo Gaussianas,
Cauchyanas e Pardbolas.
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IV.2.1 Curva Gaussiana

A fungéo gaussiana para o perfil de difragio é:

I20 = Iyexp[ - 4/ 1,) (20-26,)7] avay

onde: I26 =intensidade do Raio-X difratado a um 4ngulo 26
Ipk = intensidade do Raio-X na posigdo do pico 26 pk
(2 @ pk méximo -- Ipk = intensidade méxima)
A = constante

A gaussiana ajusta-se com bastante precisdo 2 regido méxima do pico. No
entanto, quando consideramos todo o perfil, temos gue aplicar algumas corregbes para
o alargamento assimétrico do pico causado pelo dubleto Kaj e Kaz2?.

Se utilizarmos o método dos mfnimos quadrados para o ajuste da gaussiana,
os resultados obtidos sdo bem melhores.Se sic realizadas trés medidas
angulo/intensidade, a posi¢do de méximo do pico 20pk & dada pela solugio das trés
fungdes (11a261,1222601 + ce 132261 + 2¢) gaussianas obtidas através da equagéo
IV.1. Seu valor sera:

c c
20Pk-201+§+ +ln (k2I2/k3l3)

In (kaI2/k111) (IV2)

onde: c¢ & o intervalo angular entre os 20 adjacentes
k1, k2, k3 sdo os recfprocos do LPA

IV.2.2 Curva de Cauchy

A fungdo de Cauchy para o pico de difragio é:

I, .
14 (4/1) 2620 ,)7] (Iv.3)

onde os simbolos tem o mesmo significado que na equagio IV.1.

o=
[

A fungdo de Cauchy ajusta os "lados” do perfil melhor que a gaussiana e por
esse motivo é mais utilizada quando as contagens sio realizadas em todo o perfil. Essa
fungdo, tal como a gaussiana, ndo leva em conta as assimetrias provocadas pela
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presenca do dubleto Kai e Ka2. Do mesmo modo, os melhores resultados sfio obtidos
ajustando-se as intensidades aos pontos da fungdo pelo método dos minimos
quadrados. A posigéo 26 pk do pico € um dos coeficientes da equagio ajustada m,

Se realizarmos trés medidas 4ngulo/intensidade a posi¢io do pico de
difra¢do serd dada pela solugido simultdnea das trés cauchyanas obtidas através da
equagio IV.3

C c
20”".-201+7+1+k111(k212-k3'3)

k3lz(kal2—kq 1) (IV4)

IV.2.3 Pardbola

As fungdes de Gauss e Cauchy podem ser expandidas nas séries:

Gaussiana:
2 A2 4
o= Ip —A(26-26),) +2_I;;(20-26"") + ... avs)
Cauchyana:
42

26-26,) + ...

L= ka-A(zo-zepk)%E— we
k .

Se os termos a partir da terceira ordem forem negligenciados, entdo:

2
ho=Ip ~-A(20~-26p) @av.7)
que & a equagio de uma paribola cujo eixo é paralelo a ordenada de intensidade.

O procedimento mais comum na anélise da tensio residual é considerar o
perfil do pico de difragio como sendo uma parédbola. Essa consideragio € verdadeira
para a regido do perfil cujas contagens estejam na regido de até 85% da intensidade
méxima e elimina as corregdes para o alargamento assimétrico do perfil devido ao
dubleto Ka1 e Kaz quando ele estiver presente.

Os melhores resultados também sdo obtidos ajustando os dados obtidos
através de uma fungfo parabélica utilizando a técnica dos mfnimos quadrados.
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Pela soluglio simulténea das equagbes obtidas utilizando a técnica dos
minimos quadrados o &ngulo de méximo do pico é dado pela equagdo:

20 =1[A2(29)4+BZ(20)3+C2120L2
Pt 2l 4220 +BZ (262 + C2(206) vs)
onde: A=nZly~21,220
B =2 (20’2159~ nX (201,
C =3 (201,5Z(26) - =(20)>Z1,426

n = nimero de dados

(20px,1p1) (26 +C,h)
i
]
|
I

(261,11) : (2841 +2C,13)
'
]
]
)
]
{
fo— C te— ¢ -

lL

26 202 203

Figura IV.3 - Pardbola por 3 pontos.

O procedimento mais comum € medir somente trés intensidades dentro dos
85% do pico, a trés dngulos 2 6 igualmente espagados, Figura IV.3 . O 4ngulo de pico,
determinado a partir da solugdo simultinea das trés equagées determinadas pelos trés
pontos é dada por:

(o (o
29pk—201+-2-+ +(k2]2—k313)
(kalz—-k11y) (Iv.9)
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20p, =20, + = [

2 |2kl -k —k3]5

&yl — 3k 1y - k313
(1v.10)

onde: ¢ € o intervalo angular entre pontos adjacentes, em graus
I, I2, I3 séo intesidades observadas correspondentes aos
éngulos 2 01,202,263,
ki, k2, k3 sdo os inversos de LPA

A forma mais usual é:

_ € (3a+b)
20p,=26,%5 (a +b) (Iv.11)

com: a = k2l2-kilh
b = k2l2- k3l3
Experimentalmente, o intervalo angular em 26, correspondente s
intensidades em torno de 85% da intensidade méxima é estabelecido pelo registro
gréfico do pico. Trés 4ngulos igualmente espagados sdo relacionados na vizinhaga
imediata do pico. As intensidades dos raios-X difratados sdo medidas a cada &ngulo
utilizando-se, em geral, a técnica de tempo fixo de contagens. O nimero de contagens
a serem acumuladas em cada Angulo escolhido pode ser calculado de modo a garantir
um bom desvio padrdo. As contagens acumuladas sdo entdo corrigidas pelo LPA e o
angulo de difragdo correspondente ao ponto de méximo do pico é calculado.

Dentre as fontes de erros mais comuns na determinagio da tensio residual
pela difragio de raios-x, a localizagdo da posi¢do de méaximo do pico € a mais
significativa, ja que a deformagio medida depende da diferenga entre essas posigdes
para um mesmo pico (h k 1) obtido a partir de diferentes inclinagbes da amostra em

relagdo ao feixe incidente (17,29,

Norton (%) mostra a amplitude desse erro nas técnicas de dupla e simples
exposi¢do utilizando cdmaras de filme. Jactzak e Boenhm (26)
da localizagdo da posi¢do do pico nas técnicas difratométricas e concluiram que a
resolugio do pico € o fator que afeta de forma mais direta sua localizagdo. Desde que
a resolugio esteja satisfatéria, métodos de ajuste de curvas tais como o método dos

estudaram o problema
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mfnimos quadrados para uma parébola por cinco pontos ¢ 0 ajuste da parfbola por trés
pontos apresentam 0s mesmos resultados nio sendo necessério despender tempo na
obtenglo e processamento de um nimero maior de dados.

No entanto, Marion e Cohen **?*) encontraram que o ajuste da parébola

pelos minimos quadrados utilizando de 10 a 20 pontos dentro de 85% da contagem
méxima tem melhor reprodutibilidade de que o método dos trés pontos. Os erros
foram menores que = 0,005° em 2 0 utilizando-s ¢ um nimero de contagens
préximos de 100.000.

James e Cohen ) estudaram o ajuste parabélico no topo do perfil de
difragéo e concluiram que o ajuste por trés pontos € satisfatério apenas no caso dos
picos bem definidos.

Chrenko(? realizou estudos no sentido de comparar a reprodutibilidade do
método da pardbola por trés pontos com o método bisecgio do pico. A conclusio
chegada foi que para picos com boa resolugio ambos os métodos apresentam
resultados comparéveis sendo que o método grafico se apresenta menos preciso
quando a resolugido do pico diminui. Jactzak ¢ Bohem constataram um menor erro
aleatério no método grifico de bissecgido do pico que no método da parsbola por trés

pontos(26).

Apesar de serem considerados pela maioria dos autores, menos precisos que
os métodos de ajuste de curvas, os métodos graficos tem sido amplamente utilizados
pelos fabricantes de difratdmetros especializados em determinagdo de macrotensio.
Tais aparelhos sio automatizados através de computadores que processam os dados e
fornecem o resultado da tensdo presente na amostra.
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V.  Fatores de Correcéio e Principais Fontes de Erros

A A Fatores de Correciio das Intensidades

Os principais fatores de correcio que devem ser aplicados As intensidades
medidas quando realizamos a varredura do perfil de difragio sio os fatores de
dependéncia angular: Fator Lorentz, Fator Polarizacgiio e o Fator Absorgio. Sabe-se
que a corregio seré realizada dividindo-se as contagens obtidas pelos fatores
considerados ¢ admite-se que os cristalitos da amostra estio orientados de forma
aleatéria ).

a) Fator Lorentz

Influéncia a forma e a intensidade do pico de difracio. E obtido a partir de
quatro fatores trigonométricos e representado pela seguinte relagdo (®):

1
4sen?0 coso , (v.1)

L=

Para as determinacdes das tensdes residuais o termo cos 0, relacionado as
variaghes na largura do pico, pode ser omitido e o fator Lorentz apropriado seré:

1

L= 3
4sen“0 V2)

b) Fator Polarizagfo

E obtido a partir da equagio de Thomsom para 0 espalbamento do feixe de
raios-X ndo polarizado por um elétron. A n3o polarizagio do feixe resulta em
espalhamento preferencial nas diregdes de baixo 4ngulo em relagéo ao feixe incidente.
O Fator Polarizagfio utilizado para a determinagio da tensio residual pode ser escrito
da seguinte maneira:

pP= 14 c03220
2 (V3)

Como os fatores Lorentz e Polarizagio dependemn apenas do 4ngulo 6 de
difragéio, eles sio agrupados em um s6 fator, cujo efeito global é diminuir a
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intensidade das reflexdes que ocorrem para os &ngulos intermediérios.

- 1+ cos226

LP 3
sen“@ (V4)

a menos da constante 1/8.
c) Fator de Absorgéo

O fator de absorg¢do depende primeiramente do percurso médio dos raios-X
quando atravessam a amostra e também, de forma menos dréstica, da geometria da
amostra (24,

Esse fator é de grande importdncia no caso da determinagio das tensdes
residuais, onde a amostra € rotacionada em relagdo ao feixe incidente. Essas
inclina¢bes provocam alteragbes no caminho do feixe incidente e difratado dentro da
amostra, provocando variagdes na intensidade do feixe

No caso do arranjo padrio do difratdmetro, com ¥ = 0° o caminho médio
do feixe no interior da amostra & constante e independente de 6. Quando Y = 0, ele
passa a ser uma fungio de ¥ e 6 (39,

Para amostras planas, cncavas ou convexas cuja 4rea iluminada seja menor
que a metade do raio de curvatura, o fator de absorgido é dado por ),

A= (1-1tgycotgf) (V.5)

Para a determinagdo da tensdo residual, costuma-se reunir em um s6, os
fatores de corregdo das intensidades com dependéncia angular. O fator resultante é
denominado Lorentz-Polarizagio-Absorgio (LPA) e representado pela equagéo:

2
LPA = 14 co; 29 (1-1g ycotg 6)
sen<0 (V.6)

Os fatores LPA utilizados na corregdo das intensidades medidas no IPEN
foram extraidos da referéncia 1 que traz uma tabela para LPA com 2 @ variando entre
120° 2 165° com Y = 15°, 30°, 45°.

Os demais foram calculados no brbprio aparelho onde a medida foi
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realizada, utilizando a relagéo V.6.

V.2 Corregoes Devidas a Penetragfio do Feixe

Existem fatores relacionados & pequena penetragio do feixe na maioria dos
materiais, 0s quais tornam necessérias corre¢bes nas tensdes determinadas.

Em geral, tais corre¢des sdo necessirias nos casos do estudo preciso dos
gradientes de tenséo ¢ de tensdes abaixo da superficie. Como esse trabalho néo trata
especificamente desses problemas, elas serdo tratadas de maneira suscinta. As
referéncias indicadas tratam especificamente dos casos onde essas corregbes sio
necessérias e apresentam as equagdes de ajuste da tenséo.

a) Espessura Efetiva da Camada (que difrata)

Como as amostras metilicas absorvem fortemente os raios-X, a intensidade
do feixe incidente é totalmente absorvida por uma camada mfnima abaixo da
superficie. Consequentemente, o feixe difratado é devido a uma fina camada
superficial e a tensdo medida € vilida apenas para a camada de material que
. efetivamente produz a difragio. A espessura dessa camada varia com a variagio da
inclinagdo da amostra em relagio ao feixe incidente e essa variagio com ¥ & de
extrema importancia quando deseja-se conhecer o gradiente de tensdo a partir da
superficie da amostra. Existem corre¢bes que devem ser realizadas nesses casos e as
equagdes utilizadas para isso sdo encontradas na referéncia 1.

b) Corregbes na Tensdo Observada para um Gradiente de Tensées

Em uma amostra com um elevado gradiente de macrotensdo nas camadas
superficiais o valor observado para os 20 dos picos com ¥ = 0° ¢ ¥ # 0°
representario o valor médio para as camadas efetivas que produzem o feixe difratado.

A tensdo residual observada ndo serd somente um reflexo do gradiente de
tensdo presente na amostra mas serd também afetado pela diferenga da camada efetiva
para os diferentes angulos ¥.

Existem algumas equagbes que devem ser utilizadas para determinar a
verdadeira variagio da tensdo residual como fungio da profundidade da camada onde
a tenséo € medida (1),
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¢) Corregdes Devidas @ Remocgéio de Camadas.

Devido a baixa penetragio dos raios-X, a determinagio da tensio residual
em profundidade requer a remocéo de material das camadas anteriores aquela na qual
deseja-se obter a tensdo. Quando as camadas tensionadas sio removidas, a tensdo
medida em camadas abaixo da superficie deve ser corrigida por uma quantidade
relacionada com a relaxacéo criada pela remogio das camadas anteriores. Isto €, todo
valor de tensio determinado, a ndo ser 0 da camada inicial, deve ser corrigido de modo

a obtermos o valor da tensdo existente quando a amostra estava intacta (30,31,32)

V3 Principais Fontes de Erro

Sabemos que a determinagio da tensdo residual por difra¢do de raios-X ¢
feita com base nas medidas da variagido dos espacos interplanares de um conjunto de
planos (h k 1) quando variamos a orientacdo da amostra em relagio ao feixe incidente.
Essa variagdo em dhii estd diretamente ligada a deformagio da rede cristalina devido
a presenga da tensdo residual. Portanto, as medidas de dbki e consequentemente de
20 devem ser obtidas com a méxima precisdo e reprodutibilidade para que o valor
determinado para a tensdo residual seja confidvel.

Existem alguns fatores que influenciam as medidas causando erros no valor
da deformacio medida e portanto na tensdo residual determinada através dessa
deformagio. Esses fatores podem estar relacionados ao aparelho e as técnicas
utilizadas na medida ou  caracterfsticas da amostra (%),

Alguns fatores instrumentais tais como o método de focalizagdo ¢ a
geometria do feixe, as técnicas de medida, ou ainda 0 método de localizagio da posi¢ao
do pico j&4 foram discutidos nos capftulos anteriores. Outros serdo discutidos no
capftulo IV (escolha das fendas, filtro e radiagio).

Nessa secgio trataremos dos fatores ligados a amostra: Geometria,
Preparagéo, Microestrutura e Tamanho de gréo, Sele¢do das Constantes Elasticas e
ainda, dos problemas do alinhamento do difratdmetro e do posicionamento da amostra
que sio fatores ligados ao aparelho e a geometria da difragio de raios-X.
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V.3.1 Geometria da Amostra

Considerando um difratdmetro perfeitamente alinhado, a geometria da
amostra pode alterar a localizagido ¢ a forma do feixe difratado como resultado do
desvio das condigdes reais de localizagio.

Zantopulos e Jactzak (16) estudaram a magnitude dos erros sisteméticos
introduzidos na tensio pelas aberragdes de foco em amostras com contornos
imperfeitos. Os resultados mostram que as amr stras planas e convexas sempre
produzem um desvio negativo em 26 com um erro que torna a tensio mais positiva
(tensio de tragio) e que aumenta 2 medida que o raio das amostras convexas diminuem
e/ou com o aumento do &ngulo Y ¢ da divergéncia do feixe.

As amostras cdncavas com raio de curvatura menor que o raio necessério
para a condigio perfeita de foco (1,16) produz desvios positivos em 26 e portanto erros
que tornam a tensio mais compressiva. Se o raio de curvatura é maior que o raio para
a condigio ideal de focalizagdo teremos um desvio negativo em 20 e a tensio
determinada sera "mais positiva” do que a tenséo presente na amostra.

O método estaciondrio produz um erro que é aproximadamente um tergo
daquele produzido pelas aberragoes focais na técnica parafocal. Em ambos os casos o
erro, considerado pequeno, estd em torno de = 7,5 Ksi para amostras convexas com
raios de aproximadamente 0,125" com fendas de divergéncia de 3°. A diminuigdo dessa
divergéncia reduz sensivelmente esse erro.

Nesse trabalho, a presenga do erro de geometria da amostra seré
considerada mas nio nos preocuparemos com sua magnitude pois tratando-se de um
erro sistemético a comparagio dos resultados obtidos nio serd prejudicada. No
entanto alguns cuidados foram tomados no sentido de minimizar tal erro. As fendas de
divergéncia utilizadas foram de 0,5° a 1°, em todas as medidas o método estacionério
foi adotado e a superficie da amostra era tangente ao circulo de focalizagéo.

V.3.2 Preparagio da Amostra

Uma vez que a baixa penetragio dos raios-X na maioria dos materiais nos
permite medir a tens3o apenas na camada superficial da amostra, em geral 10 #m de
profundidadem), ¢ necessério algum cuidado no preparo dessa superficie de modo a
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obtermos as melhores condigdes para a difragio sem mascarar a tensio presente.

Se as tensdes residuais de interesse sdo produzidas por tratamentos de
superficie tais como usinagem, retffica ou jateamento a destribuigio da tensio esté
limitada a uma profundidade menor que 500 #m a partir da superficie da amostra 3,
Assim, essa superficie deve ser cuidadosamente protegida da abrasdo secundéria como
corrosdo ou ataques.

Tratamentos com lixadeiras mecénicas ou escovas de arame provocam
alteragdes na tensio superficial. Em geral produzem uma camada de tenséo rasa mas
altamente compressiva sobre a tenséo original.

A presenca de rugosidades na superficie também pode alterar o valor da
tensio medida. Por exemplo, quando a superficie rugosa &€ produzida por jateamento,
usinagem, retifica, etc... a difragdo, para os dngulos ¥ elevados, ocorreré
principalmente no topo das asperidades. A intensidade serd menor devido a maior
absorg3o.

Em todos os casos citados e ainda no caso do preparo de superficies que
sofreram tratamentos térmicos ou apresentem pequenas camadas de 6xidos, o
polimento eletrolftico deve ser utilizado pois ndo introduz qualquer tensio adicional.
Os eletrélitos e as condigbes ideais podem ser facilmente encontrados na literatura
especifica.

Devemos considerar ainda, as amostras que necessitam seccionamento.
Nesse caso, a medida deve ser realizada o mais distante possfvel da regido do corte
onde os efeitos de relaxagio possam ser desprezados.

No caso de remogio de material para medidas abaixo da superficie o mais

indicado é o polimento eletrolitico.

V.3.3 Microestrutura e Microtensoes

As microtensdes sdo propriedades escalares da amostra, isto é, ndo possuem
diregbes definidas e resultam das imperfeigdes da rede cristalina (20), As microtensdes
variam de ponto a ponto da rede alterando o seu espagamento e com isso, provocando
o alargamento do perfil de difragZo.

Os principais responsiveis pela presenga das microtensdes sdo fatores
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microestruturais tais como precipitados, presenga de duas ou mais fases, elevadas
densidades de discordéncia, falhas de empilhamento e outros fatores que introduzam
imperfeicdes na rede cristalina. A presenga das microtensdes na regiio do material na
qual desejamos medir a macrotensdo provoca uma perda na resolugdo do pico através
de seu alargamento, dificultando a obtengéo da posicio exata do seu méximo ¢
portanto levando a erros no valor da tenséo determinada.

Adimite-se que as microtensdes, além da presenga da textura, sejam

responséveis pela nio linearidade em d x scnztp observada em alguns casos(3334.39),

V3.4 Tamanho de Gréo

O tamanho de grao na amostra € de grande importéncia na simetria do pico
de difragdo, uma vez que essa simetria est4 ligada ao niimero de grios que contribuem
para a emissio da radiagio difratada.

No caso de uma amostra com o tamanho de grido excessivamente grande
podemos ter um grido em particular ou um nimero muito pequeno desses grios
contribuindo para a formagio do cone de feixes difratados fazendo com que ele ndo
seja contfnuo e gerando assimetria no pico obtido. Essa assimetria pode provocar erros
na localizagdo da posi¢do de méximo e levar a resultados erréneos na tensio
determinada #9.0 problema é mais critico nos métodos de filme onde o volume
iluminado & bastante pequeno e a probabilidade de estarmos atingindo apenas um grio
é muito maior.

Existem duas maneciras de minimizar os problemas causados pelo tamanho
de grio elevado. Uma delas é aumentar a 4rea irradiada utilizando fendas mais largas
na divergéncia do feixe, a outra, é promover uma oscilagdo continua da amostra em
relagdo 2 fonte de raios-X aumentando o ntimero de cristais que contribuem para a
difraqao.(37).

V.3.5 Selegdo das Constantes Eldsticas

De modo a relacionar a deformagio medida através da difragdo de raios-X
em uma certa diregio cristalogrifica (h k 1) ao valor da tensio presente, utilizamos as
constantes elisticas do material (E) médulo de Young e (v) razéo de Poisson.

Devido 2 anisotropia el4stica da rede cristalina, as propriedades el4sticas em
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uma determinada direcio podem diferir das propriedades de todo o volume obtidas
por meios mecénicos ¢ que representam o valor médio para os gréos orientados
aleatoriamente (135-36), Alguns trabalhos mostram que a diferenga entre as constantes
obtidas por meios mecénicos e as constantes elésticas medidas por difragio de raios-X
para as diferentes diregbes (h k 1) na rede é de 10% a 30%. Existe portanto um
potencial da ordem de 40% para o erro sistemitico nos valores da tensio residual
calculada caso as constantes utilizadas sejam determinadas para a dire¢do <h k1>

adotada para a medida®*37,

Uma variedade de procedimentos tem sido indicados para obtengio das
constantes elédsticas por difracdo de raios-X. Em geral, utiliza-se o tensionamento
mecénico da amostra em dire¢bes conhecidas enquanto obtem-se os dados de difragio
de raios-X. Maiores detalhes podem ser obtidos nas referéncias 35 e 38.

V.3.6 Alinhamento do Difratémetro

A falta de alinhamento do goniémetro é uma das principais fontes de erro
sistemitico na tensdo residual determinada por difratometria de raios-X. A
importéncia do alinhamento pode ser avaliada se considerarmos que os espagamentos
da rede necessitam ser determinados com uma precisdo da ordem de 0,001 Ao que
corresponde a 0,01° em 20 (V.

Para que o difratdmetro possa ser considerado alinhado, as seguintes
condigoes devem ser obedecidas:

a) A fenda de recepgio, a drea iluminada na amostra, a fenda de divergéncia
e o eixo do ponto de foco devem estar paralelos entre si e perpendiculares
ao plano do goniémetro.

b) A linha que liga a fenda de recepgio ¢ o ponto de foco deve passar pelo
eixo de rotagio do goniémetro.

¢) A superficie da amostra deve estar sobre a bissetriz do 4ngulo 26 de modo
que o Angulo de incidéncia € seja igual ao 4ngulo entre a superficie da
amostra e o feixe primirio. Qualquer alteragio na relagéo 6: 20 leva aum
alargamento adicional dos perfis de difragio.

d) Um alinhamento perfeito do difratdmetro exige a determinagio do "zero
absoluto” do gonidmetro, que pode ou nio ser 0 mesmo que ests indicado
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na escala do aparelho. No entanto, uma vez que a medida da macrotensdo
envolve a determinagio de A 20, a corre¢io do zero absoluto se torna
desnecesséria, pois se houver defasagem, ambos os picos estardo
igualmente defasados (V.

O alinhamento de cada aparelho deve obedecer as instrugdes do fabricante
¢ deve ser testado antes de qualquer medida.

De modo a testar o alinhamento e para conhecermos a influéncia dos demais
fatores instrumentais no valor da tensio residual determinada, devemos utilizar uma
amostra cujo grau de tensdo seja conhecido, de preferéncia uma amostra livre de
tensdo. O Gnico tipo de amostra aceito pela ASTM como um padrio livre de tensdo e
adequado para confirmagio do alinhamento é um p6, metalico ou cerdmico, cujos
picos de difragdo estejam nas vizinhangas dos picos utilizados na medida da tenséo.
Esse p6 deve ter partfculas de aproximadamente -400 Mesh e & considerado livre de

macrotensdes devido a falta de ligagio entre essas partfculas(37).

O teste de tensio zero deve ser realizado em condigdes idénticas as que
serdo utilizadas na medida da tensdo na amostra deformada.

V3.7 Posicionamento da Amostra

Sabe-se que os devios na posigdo exata da amostra em relagdo ao eixo do
goniémetro ird provocar alteragdes nas condi¢des de focalizagio do feixe ¢ no
alinhamento do sistema, acarretando deslocamentos na posigio 20 do pico de difragio
que nfo estdo ligados 2 deformagao residual presente na amostra (1, 20),

A literatura comenta que variagbées de aproximadamente 0,025 mm no
- posicionamento da amostra resultam em erros de até + 2 Ksi na tensdo medida em

picos com 2 @ elevados ¢ aumenta rapidamente quando o 4ngulo diminui (20),

James e Cohcn(m, concluiram que o deslocamento da amostra ¢é menos
importante para a geometria do método estacionédrio do que no parafocal e que a
utilizagdo do feixe paralelo diminui sensivelmente os problemas de focalizagio
devidos ao posicionamento da amostra.

A vantagem da utilizagio de gonidmetros com sistema de feixe paralelo para
diminuir os problemas relativos ao posicionamento da amostra fica bem clara no
estudo realizado por Chrenko!!”). Ele analisa e compara o desvio na posi¢do do pico
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devido ao posicionamento para uma amostra de ago 304L em um aparelho de feixe
divergente e para o Rigaku Strainflex que possui feixe paralelo.
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V1. Materiais e Métodos

V.1 Amostras

Para as medidas da tensdo residual foram utilizadas como amostras dois
tubos de ago 304L sem costura e uma placa do mesmo material. Essas amostras foram
denominadas TUBO 1, TUBO 2 ¢ PLACA 1 ¢ possuem as seguintes dimensdes:

TUBO 1: 9 ¢cm de comprimento ¢ 9,8 mm de didmetro externo;
TUBO 2: 7 ¢cm de comprimento ¢ 12 mm de didmetro externo;
PLACA1l: 6cmxScm.

A composigio quimica dos tubos, fornecida pelos fabricantes é apresentada
na Tabela VI.1; a placa nio teve sua composig¢io determinada.

Os tubos passaram por inimeros teste entre eles, ensaios de corroséo sob
tensio onde o0 TUBO 1 em MgCl2 a 155° durante 24 horas ndo apresentou nenhuma
alteragao ¢ o TUBO 2 nas mesmas condigdes apresenta trincas apés 1 hora de ensaio.

As medidas foram realizadas na regiio central das amostras de modo a evitar
a proximidade das regides de corte

Elemento | TUBO 1 (%) TUBO 2 (%)
Cr __ 0,021 0,023
Mn 1,37 1,36
P 0,027 0,030
S 0.003 0006
__Si 0,45 040
Ni 11,68 11,50
_Cr _18.36 18,25
Tabela VI.1 - Composi¢do qufmica em % dos
TUBOS1e2

De modo a testar o alinhamento foi utilizada como padrio de amostra livre
de tensio, um p6 de ago 304L obtido por limagem manual de uma pequena placa do
mesmo material.Para a selegio das partfculas cujas dimensdes sdo apropriadas para o
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teste utilizou-se uma tela de 400 Mesh. As partfculas selecionadas sofreram um
tratamento térmico em vécuo 2 temperatura de 1.100°C por 2 horas de modo que
pudessemos ter certeza que nio existia nenhuma tensdo residual presente. Essa
amostra foi denominada PADRAO 304L.

V1.2 Selec@o dos Parimetros Experimentais

V1.2.1 Radiagdio, Plano de Reflexfio e Filtros

A escolha da radiagido a ser utilizada deve levar em conta dois fatores
principais:

a) O comprimento de onda da radiagio incidente deve ser menor que os
degraus de absorgao K dos 4tomos da amostra. Caso contririo a radiagdo fluorescente
produzida pelos 4tomos da amostra provocard um aumento indesejével na radiagéo de
fundo.

No caso de ligas ou compostos pode ser complicado satisfazer essa condigéo
para todos os elementos presentes ), Nesse trabalho as amostras sio 0
austenftico 304L cujos principais componentes sdo o Fe, Cr ¢ Ni. Os degraus de
absorgo K desses elementos estio na Tabela V1.2 |

_Elementos | Degrau de Absorcio (K)
Elementos Degrau de Absorcio (K

Fe 1.743 A

Cr 2.070 A

Ni 1.488 A

Tabela V1.2 - Degraus de Absorgio K dos elementos Fe, Cr ¢ Ni

As radiagdes caracterfsticas geralmente utilizadas na difragdo de raios-X
sdo;
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Anddo A_das raias caracterfsticas (A)
Kay Ka2 _Ka K8
Mo 0,70930 0,71359 0,71073 0,63229
Cu_ 1,54056 1,54439 1,54184 1,39222
Co_ 1,78897 1,79285 1,79026 1,62079
Fe 1,93604 1,93998 1,9373S 1,75661
Cr 2.28970 2,29361 2,29091 2,08487

Tabela V1.3: Comprimento de onda das radiagdes mais utilizadas na

difracgio de raios-X(1V),

Pela comparagio das Tabelas V1.2 e V1.3 concluimos que as radiagdes do Cu

e do Mo provocam excitagio nos principais componentes dos agos.

b) O comprimento de onda da radiagdo utilizada deve ser tal que permita o

registro dos picos na regido 20 adequada ao tipo de estudo a ser realizado.

Sabe-se que valores elevados para os dngulos _20 sdo os mais apropriados
para a determinagéo da tensio residual pois esta é proporcional a [cotg 6 (260 -2 Oy)].
Um valor baixo para cotg @ e portanto elevado para (260 -26y) ocorrem para uma dada
tensdo com valores de 20 elevados, correspondendo a uma melhor precisio na medida,

Em geral, aconselha-se que os 4ngulos sejam maiores que 130° M,

(hk1) d (A) 2 6 (graus)

Cr Ka Co Ka Cu Ka

111 _2.08 66,84 50,98 43,50
200 1,80 78.99 59,59 50,67
220 1273 128,17 89.30 74.48
311 1,085 110,98 90,41
222 1,039 118,79 95.67
400 0,900 167,28 117.71
331 0,826 137,69

Tabela V1.4 - Angulos de difragio para o Fe austenfco com as radiagdes
doCr, Co eCu



A Tabela V1.4 mostra alguns dngulos de difragéo para o Fe austenftico com
as radiagdes caracteristicas do Cr Ka, Co Ka e Cu Ka apesar do dltimo ndo ser
utilizado devido a fluorescéncia.

A radiagdo do cromo (Cr) € a mais utilizada para os agos pois apresenta uma
excelente relagio pico-BG na regifo do plano (220) a 2 6 = 128,50°. Para o ago 304L
a medida da tensio & feita pela maioria dos laboratérios (""). utilizando-se o pico
(220) apesar deste estar antes da posigio aconselhdvel de 130°, no entanto, quando
tem-se condigdes de obter uma boa intensidade, o pico (311) obtido com o Cr KB e
situado a 2 @ = 149,80° pode ser utilizado. O difratogramas das amostras séo

apresentados nas Figuras V1.1; V1.2 e V1.3.

Os filtros sido utilizados para tornar a radiagio emitida pelo tubo o mais
monocromitica possivel. Sdo folhas finas de metais cujos degraus de absorgéio tem
comprimentos de onda entre Ka e Kf da radiagio incidente e sdo responsdveis pela
diminuigdo da intensidade das linhas KB em relagso as linhas Ka.

Em geral, esses filtros sio localizados depois da amostra de modo a filtrar
também alguma radiagio fluorescente que possa ter sido produzida. A Tabela V1.5
mostra os filtros utilizados para cada um dos tubos de raios-X.

| Alvo Filtro
Mo Zr
Cu Ni
Co Fe
Fe Mn
Cr V

Tabela V1.5 - Radiagdes e Filtros

A utilizagio dos filtros em muitos casos melhora sensivelmente a relagio
pico-BG, no entanto diminuem a intensidade da radiagéo difratada. A utilizagio dos
filtros é aconselhdvel em casos onde exite uma proximidade grande na posi¢do dos
picos Ka e KB.
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V1.2.2 Fendas

Na selegido do conjunto de fendas ideais para a medida da tenséo residual
devemos considerar fatores como a resolucgio do pico, método de focalizagic do feixe
(estacionério ou parafocal), intensidade da radiagdo difratada e geometria da amostra.

Sabemos que a intensidade da radiagio est4 diretamente ligada a largura da
fenda de divergéncia (D.S.) e a resolugdo do pico é afetada pela largura da fenda de
recepgio (R.S.). A utilizagio de fendas mais largas resulta em um aumento da
intensidade difratada e diminui¢io da resolugio, enquanto fendas mais estreitas
produzem o efeito contrério.

Normalmente, para as medidas de tensio residual a divergéncia priméria é
grande, estando entre 1° e 3° para amostras que néo apresentam problemas em relagio
a largura da 4rea iluminada(»1%), Esses problemas podcm ocorrer com amostras de
geometria diferente da plana ou ainda quando a tensido deve ser medida em pontos
adjacentes. A largura da fenda de recepgdo encontra-se na maioria das vezes no
intervalo de 0,3 a 1 mm. Na maioria das medidas as fendas definidoras (Soller Bafles)
sdo utilizadas de modo a melhorar a resolugio, no entanto, em casos onde exista a
necessidade de aumento da intensidade, elas podem ser retiradas.

(26) estudaram a influéncia da largura das fendas nos

Jatczak ¢ Boehm
valores obtidos para a tensio residual em alguns agos e recomendaram que a largura
das fendas de divergéncia e recep¢io nido excedam 2°/1,0 mm para o método
estaciondrio e 3°/1,0 mm para o método parafocal, quando o pico adotado para a
medida for estreito. Para perfis mais largos pode-se adotar fendas com maior

divergéncia, no entanto, existe um aumento nos erros de aberragdes (16),

Observou-se ainda, que um aumento na fenda de divergéncia produz um
desvio na tensio tornando-a mais positiva e que a variagio das fendas de recepgio tem
influéncia desprezivel na tensio medida desde que sejam obedecidas as condigbes de
resolugdo ¢ estatfstica das contagens.

Nesse trabalho, as fendas utilizadas para cada um dos difratdmetros levou
em conta além da resolugiio do pico e a intensidade difratada, a geometria dos tubos.
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V1.2.3 Passo de Contagem ¢ Nimero de Contagens

O passo, ou o intervalo de contagens utilizado na técnica de step-scanning
deve ser escolhido de modo que nos permita obter, dentro do intervalo angular
desejado, um nimero de pontos (26, I) adequado ao método que sers utilizado para
determinagio da posigdo do pico.

Devemos considerar também a largura do pico sobre o qual realiza-se a
varredura. Os picos mais estreitos permitem a utilizagdo de passos de contagens
menores enquanto os picos que s&o0 mais largos os passos de contagem devem ser
maijores. Nas medidas da tenséo residual, a medida que aumentamos a inclinagéo da
amostra em relagio ao feixe incidente observamos a diminuicio da intensidade
difratada ¢ um pequeno alargamento do perfil na regido de méximo do pico. Esse fato
exige a utilizagdo de passos de contagem maiores para evitarmos o problema na
oscilagdo das contagens préximas ao méiximo do pico. Também é aconselhédvel o
aumento do tempo de contagem nessas situagoes de oscilagdo de contagens que podem
comprometer a localizagio da posi¢io exata do pico.

Para determinarmos os melhores passos de contagem e o intervalo angular
no qual a medida seri realizada, fazemos uma varredura passo a passo do pico com
tempo de contagem baixo, (2s), e nas inclinagées ¥ da amostra nas quais as medidas
serdo realizadas. Essa varredura também ¢ utilizada para a sele¢io do melhor tempo
de contagem a ser utilizado para cada inclinagdo ¥. Esse tempo deve ser tal que
permita o aciimulo de no mfnimo 50.000 contagens na posi¢do de méximo, para que

possa-se obter uma boa estatistica (37),

Esses pardmetros podem ser ajustados ou variados pelo operador de acordo
com sua necessidade na maioria dos aparelhos. No entanto existem instrumentos que
definem o tempo e passo de contagens a partir de uma varredura preliminar do pico
com a amostra em ¥ = 0° e ndo permitem a interferéncia do operador. O valor da
tensdo € fornecido pelo sistema acoplado ao difratdmetro utilizando os valores das
constantes elasticas pré-fixadas para cada material.
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Vi3 Método de Medida da Tenséio Residual

Antes do infcio das medidas, os difratémetros foram alinhados segundo as
instru¢des dos fabricantes. Os pardmetros experimentais como tempo de contagem,
passo de contagem, fendas e velocidade de varredura foram definidos de acordo com
a caracterfstica de cada aparelho e serdo apresentados posteriormente.

A tensdo residual foi determinada para o TUBO 1 e TUBO 2, utilizando as
técnicas de sen® ¥ com as inclinagdes de, ¥ = 0° 15° 30°, 45° cujos sen® Y séo
respectivamente 0; 0,067; 0,25 e 0,5.

Vale ressaltar que a inclinagio da amostra é realizada fixando-se o detector
em uma dada posigio 26 e adicionando-se ao dngulo € no qual se encontra a amostra,
o valor de Y. Esse ajuste pode ser feito manualmente no caso dos aparelhos mais
antigos e¢ automaticamente, através de microcomputadores, nos difratdmetros mais

modernos.

Todos os valores da posi¢ao do pico versus a intensidade obtidos nos trés
difratémetros foram utilizados para o célculo da tensdo pelo método da dupla
exposi¢do, adotando as inclinagdes ¥ = 0° e 45° e ainda, para a obtengio dessa
mesma tensdo pelo método do sen’ ¥ e da dupla exposi¢gio mas utilizando para o
célculo da posig¢io do pico, 0o método da pardbola por trés pontos.

Ajustamos a par4bola a trés conjuntos de pares (26, I) escolhidos da seguinte
maneira: o ponto de intensidade mixima e os pontos imediatamente adjacentes, os
pontos onde a intensidade esteja o mais préximo dos 85% da maxima e os pontos
intermediirios desses dois extremos.Desse modo, obtivemos para cada medida trés
conjuntos de valores para a posi¢io de maximo ¢ portanto, trés valores para tensio
residual. Apés esses célculos tomamos o valor médio da posi¢io de méximo para
cada ¥ e calculamos um outro valor para a tensdo residual.

Esses célculos foram realizados para compararmos os valores obtidos e
determinar a influéncia do método de localizagio do pico para a tensdo determinada
em cada um dos aparelhos. ‘
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Todos esses cdlculos foram realizados através de um programa desenvolvido
especificamente para esse fim. Esse programa corrige as contagens pelo fator LPA
antes do célculo da posigio do pico e as equagbes utilizadas nessa localizacio ¢ nos
célculos da tensado residual foram baseados na referéncia 1.

As constantes elédsticas utilizadas ndo foram determinadas
experimentalmente, no entanto esse fato nio prejudica o trabalho pois os valores seréo
comparados. O valor utilizado para as medidas realizadas através do plano (220) é
E/(1 + ¥) =252 10° Ksi 17 ¢ para o plano (311) Kg ¢é calculado pelo préprio
aparelho

Em todas as medidas foi utilizado o método estaciondrio de focalizagéo do
feixe.

V1.4 Aparelhos Utilizados

Vi4.1 Rigaku SG-8

O aparelho utilizado foi um difratdbmetro da Rigaku, composto de um
gerador modelo Geigerflex, um gonidmetro modelo SG-8 com geometria de
focalizagdo de Bragg Brentano ¢ raio = 185 mm, detector de cintilagio com cristal de
Nal:T1 e eletrOnica associada.

Esse aparelho tem um sistema 6ptico de feixe divergente com "Soller Bafles”
com placas horizontais.

Ao sistema eletrénico de contagem foi adaptado por meio de uma interface
apropriada, um micro-computador Apple II + da marca Microengenho, através do qual
registrou-se os valores do 4ngulo (26) versus o ntmero de contagens (I). Esse mesmo
micro-computador foi utilizado nos cilculos da tensio residual.

A tensio ¢ a corrente de excitagido aplicadas ao tubo de Cr utilizado nas
medidas sio respectivamente 40 KV e 20 mA.

As fendas utilizadas foram: DS = 1/2°, RS = (0,3 mm e SS = 1/2° para os
TUBOS1e2eDS = 1°, RS = 0,3 mm e SS = 1° para a placa.
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Os tempos de contagem variaram de 10 a 80 segundos ¢ permitiram o
acumulo médio de 80.000 contagens na posi¢io de méximo para os TUBOS e de
100.000 para a PLACA. A velocidade de varredura para todas as medidas foi 1/4° min
¢ 0 passo de contagem 0,05°.

Utilizou-se o pico relativo ao planc (220) que se encontra aproximadamente
em 20 = 128,5° para o ago 304L.

O alinhamento do aparelho foi testado utilizando-se um p6é de ago 304L
considerado como padrio livre de tenséo.

VL4.2 Jeol JDX-11PA

O aparelho utilizado foi um JEOL JDX-11PA, com goniémetro vertical de
raio 170 mm e com a possibilidade de obtermos a condigio de feixe paralelo, através
da troca das fendas definidoras (Soller Bafles), na qual as medidas foram realizadas. O
aparelho é totalmente automatizado e as condigdes de medida sdo ajustadas por meio
de um micro-computador.

As medidas foram realizadas medindo-s¢ o deslocamento do
pico (220) em 26 = 128,50° utilizando-se fendas de divergéncia = 1° e
recep¢io = 0,2 mm.

O alinhamento, realizado antes do inicio de cada conjunto de
medidas, foi testado utilizando-se uma amostra padrdo cujo nfvel de tensdo ¢
conhecido.

O passo ¢ o tempo de contagem foram ajustados para cada inclinagfo Y da
amostra considerando-se que o pico seria ajustado por uma parébola por 11 pontos. A
Tabela VI.6 mostra os valores fixados para os TUBOS 1 ¢ 2.
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y =0 Y=15° | v =30° | Y= 45°
TUBO 1
I Passo de Contagem __0,08° 0,15° _0,12° 0,1°
Angulo Inicial 127,94° 127,50° 127,78° 128.20°
Angulo Final 128,90° 129,30° 129,22° 129.40°
Tempo de Contagem S5s 145 s 180 s _180s
TUBO 2
Passo de Contagem 0,08° 0,12° 0,14° 0,11°
Angulo Inicial 128.34° 128,16° 128,12° 128.46°
Angulo Final _129.30° 129.60° 129.80° 129,79°
L_Tempo de Contagem 45 s 110 s 160 s 180 s

Tabela V1.6 - Pardmetros experimentais utilizados nas medidas dos
TUBOS 1 e 2, realizadas pelo aparelho Jeol JDX-11PA.

Os dados (2 6, 1) obtidos serio utilizados para o c4lculo da tensio
utilizando a pardbola por trés pontos para alocalizagido da posigdo de méximo do

pico.

Existe também a possibilidade da realiza¢ido de uma medida totalmente
automatizada onde o operador fornece apenas os valores do pardmetro da rede e das
constantes elasticas do material. Nesse caso o pico € totalmente varrido em cinco
inclinagdes { da amostra e a posig¢io de méaximo &€ calculada pelo método gréfico de

bisec¢do do pico. A tensdo € determinada pelo método do scnzlp, sendo que utiliza-se
a inclinagdo da reta obtida plotando-se 20 x senzl,v. '

Esses procedimento é indicado para os casos onde exige-se velocidade na

medida e ndo necessita-se de valores muito precisos.



V1.4.3 Rigaku Strainflex

O aparelho utilizado foi um Rigaku Strainflex que é um aparelho portitil,
com geometria de feixe paralelo e especifico para medida da tensio residual.

As medidas foram realizadas utilizando-se o pico (311) localizadoem 26 =
149,50° obtido com a raia KB do espectro emitido pelo tubo de Cromo. A utilizagéio
desse pico deve-se ao fato de o gonidbmetro s6 permitir a varredura entre os 4ngulos 26
entre 130° e 170° para medidas de tensfo residual. A medida € totalmente
automatizada e nio € possivel variar os pardmetros experimentais com o passo e tempo
de contagem. Esses pardmetros sdo estabelecidos pelo préprio gonidmetro através de
uma varredura incial com § = (°,

As fendas utilizadas foram 1° na divergéncia e 0,3 mm na recepg¢io. A tensdo
¢é calculada pela técnica do Senzw com Y = 0° 15° 30° e 45° ¢ a posigio do pico é
obtida pelo método grifico da extrapolagdo da linha lateral apés correcdo pelos fatores
LPA.

O aparelho esté programado para calcular a tensdo através da inclinagdo da
reta obtida plotando20 x senzlp. Nesse caso, a equagio utilizada no céiculo da tensdo
é:

on = m E _ cogl =
? - T 1+ 2 180

Os valores das constantes de tensédo utilizadas sdo calculados pelo aparelho
a partir da inclinagio do material no qual a tensio estd sendo medida. Parao
TUBO 1, K = 37,24 (10 Kg mm?) ¢ para 0 TUBO 2, K = 38,44 (10 Kg mm?).
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VII. Resultados e Discussbées

Os resultados obtidos serio apresentados para cada aparelho tilizado na
medida. Os resultados serdo analisados e discutidos para cada conjunto de medidas
considerando a reprodutibilidade do sistema, a técnica difratométrica utilizada para a
determinacéo da tensio e o método de localizagdo da posigao de méximo do pico.

VIi.1 Rigaku SG-8

A tensdo foi determinada para os TUBOS 1 e 2 seguindo o procedimento
previamente descrito (V1. 3). Além dos tubos realizou-se trés medidas em uma placa
do mesmo material, de modo a testar a reprodutibilidade para medidas nio
consecutivas em amostras planas.

Para os tubos, as medidas 1 e 2, bem como as 3 e 4, sio consecutivas ¢ a
amostra foi retirada do aparelho entre as medidas 2 e 3. Para a placa, todas as medidas
foram realizadas com a amostra sendo retirada e reposicionada para as medidas.

Sio apresentados trés pares de valores da tensido para cada medida. Esses
valores sdo obtidos a partir de posi¢oes de maximo do pico calculadas utilizando
diferentes defasagens entre os pontos tomados para o ajuste da pardbola por trés
pontos. A tensdo € calculada para o método do senzlp e pela dupla exposigdo. Para o
primeiro, serdo apresentados os coeficientes de correlagdo das retas obtidas plotando
0 espago interplanar versus senztp. Para o célculo pela técnica da dupla exposigdo foi
utilizada a equagdo IIL.6.

Serdo apresentados para cada uma das medidas o valor da tensdo calculado
tomando como valor de maximo do pico o valor obtido pela média aritimética entre os
valores calculados adotando-se as diferentes defasagens no método da pardbola por
trés pontos.

No caso da placa nio foi possivel obter desafagens maiores pois o pico estava
muito bem definido e com uma defasagem de 0,1° as contagens atingiam 85% da
contagem méxima.



Método | Medidal | Medida2 | Medida3 | Medida 4
Desafa- |[Gesea’y (Ksi) | . 2381 -1,87 -2,39 - 14,45
gem |F¢TDE(Ks))| . 16,94 5,23 1,63 -8.22
0,05 C.C 0,96 0,08 0,08 0,85 _
Desafa-{Ossea’y (Ksi)| .2318 | -1514 1,66 -12.61
gem |OGeTDE(Ksi) | . 16,74 - 7.51 396 -8.48
0.1 C.C 0.96 0.73 0.14 0,87
Desafa-|Oesen’y (Ksi) |  .1031 | -10.70 - 1.87 - 6,75
gem |0 TDE (Ksi) -503 - 6,49 0.65 -4,53
| o.15 C.C 0.86 0,85 0,22 081
Valor |Ossen’y (Ksi)|  .19.10 - 20.71 - 0,88 -11,29
Médio |0 TDE (Ksi) | _12.90 2,87 207 | -1
| de26 C.C 0,95 0,88 0,05 0,87

Tabela VII.1: Valores de tensio determinados para o TUBO1 no difrat6-
metro Rigaku SG8, com a posi¢do de méximo do pico calculada pelo méto-
do da paribola por trés pontos.
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Método Medidal | Medida2 | Medida3 | Medida 4
Desafa- |Ossen’p (Ksi) | . 954 4,61 -4.92 - 13,41
gem |O#TDE(Ks) | .267 2,68 - 6,00 - 13,56
0,05 C.C 0,28 0,30 031 0,47
Desafa- |¢ sea’y (Ksi) | . 7,59 - 17,78 - 16,28 -11,32
gem |F¢TDE(Ks)| .516 - 3,95 - 15,12 - 11,09
0.1 CC 0.67 0.20 _ 083 __0,60
Desafa-|Ossen’y (Ksi) | . 411 -5.52 -9.92 -1231 |
gem |O¢TDE(Ks) | .336 - 6,09 -9.52 -9.02
102 C.C 0.41 _0.72 0,75 __0.54
Valor [Ossen’y (Ksi) | - 7.08 - 622 - 1048 -1232 |
Médio {9 TDE(Ksi) |  .3.73 - 2,47 - 10,28 - 11,19
| de20 |  cCcC 0,40 0, 26 0,87 0,69

Tabela VIL.2: Valores de tensdo determinados para o TUBO2 no difratd-
metro Rigaku SG8, com a posi¢io de méximo do pico calculada pelo méto-
do da parébola por tirés pontos.

Método Medida 1 Medida 2 Medida 3
Desafa- | O#sen’y (Ksi) - 73,00 -81.47 -7142
gem O¢TDE(Ksi) - 55,90 - 62,44 - 56,55 _
0,05 Cc.C 0.99 0,99 1,0
Desafa- | Ossen’y (Ksi) - 74,60 - 74,08 - 78,89
gem O¢TDE(Ksi) - 5820 - 5821 - 61.67
0.1 _C.C 0,99 10 _10

Tabela VI1.3: Valores de tensio determinados para o PLACA1 no difraté-
metro Rigaku SG8, com a posigdo de méximo do pico calculada pelo méto-
do da parébola por trés pontos.



Considerando os valores da tensio determinados a partir das posigbes de
méximo (20 méx) obtidas pelo método método da pardbola por trés pontos quando os
pontos utilizados apresentam diferentes defasagens em relagio ao ponto de contagem
méxima observamos que:

- H4 uma grande variagdo no valor da tensdo determinado para a mesma
medida, isto &, quando utilizamos 0 mesmo conjunto de pontos 20 versus 1, em fungio
da defasagem adotada para o cilculo de 20 méximo.

- A reprodutibilidade das medidas realizadas no tubos pode ser considerada
regular se adotarmos para o valores da tensio, aqueles determinados quando 26 méx é
obtido a partir de pontos préximos ao da contagem méxima. Quando a defasagem entre
0s pontos aumenta, isto &, quando estamos préximos aos pontos onde a contagem é
85% da mixima ou quando calculamos a tensio através de 20 méximo médio a
reprodutibilidade melhora sensivelmente principalmente para as medidas
consecutivas.

- A reprodutibilidade para as medidas na PLACA € excelente mesmo quando
consideramos diferentes defasagens entre os pontos adotados para o célculo da
posigdo do pico. Isso era esperado pois no caso da placa, o pico apresento-se muito
bem definido ¢ o nimero de contagens na posi¢io de miximo chegou a 100.000.
Devemos considerar também, o problema do posicionamento correto da amostra no
cfrculo difratométrico que no caso da placa € muito mais ficil que para os tubos. Nos
difratdmetros de feixe divergente essa € uma das principais fontes de erro nas medidas
e a geometria da amostra é sem duvida um fator agravante.

- Os valores determinados através da técnica da dupla exposigdo apresentam
tensGes menos compressivas do que as determinadas pela técnica do sen> 7]

VIL2 Jeol JDX-11PA

Sio apresentados dois conjuntos de resultados para cada uma das amostras.
O primeiro obtido a partir de posi¢des de méximo determinadas pelo ajuste do pico
pela pardbola por 11 pontos. A varredura do pico é realizada apenas na regiio de 85%
da contagem méxima.

No segundoconjunto de resultados os valores da tensdo sdo obtidos da
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mesma maneira que os valores obtidos para as medidas do Rigaku SG8 sendo que os
pares (26, I) foram obtidos na medida do Jeol JDX-11PA.

a) Parébola por 11 pontos

Método Medida 1 Medida 2 Medida 3
Opsenly (Ksi) -54,60 -59.83 - 62,49
O¢ TDE (Ksi) - 53,41 - 51,59 - 55.56
C.C 0,99 0,98 0,99
b) Parédbola por 3 pontos
Método Medidal Medida 2 Medida 3
Desafa- | Oescn’y (Ksi) - 60,47 - 5524 - 56.25
gem O¢ TDE (Ksi) -51,77 -4527 -49.25
Menor CC _0,97 098 0,88
Desafa- | Ossen’y (Ksi) -63.17 -58.80 -59.31
gem O¢ TDE (Ksi) - 53,80 - 47,29 - 50,03 |
Média C.C _0.98 1,0 0.96
Desafa- | Ossen’y (Ksi) - 58.90 - 59.07 - 55,66
gem 0Oy TDE (Ksi) - 55.27 -48.19 - 48,00
| Maior C.C _091 10 0,96
Valor | Opsen’y (Ksi) - 61.29 57,07 _5770
Médio | ¢ TDE (Ksi) - 53.49 - 48,94 - 46,77 |
| de 20 CC 0.97 0,94 0,98

Tabela VI1.4: Valores de tensdolongitudinal presentes no TUBO 1 obtidos a
partir dos valores 26/intensidade medidos no difratdmetro Jeol JDX 11PA,
a) método da parsbola por 11 pontos; b) método da pardbola por 3 pontos.
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a) Parébola por 11 pontos

Método Medida 1 edida 2 Medida 3
Opsen’y (Ksi) - 62,49 63,52 - 54,02
0 TDE (Ksi) - 63.40 - 63,40 - 55.47

C.C 0,98 0,93 0,91
b) Paribola por 3 pontos
Método Medida 1 Medida 2 Medida 3

Desafa- | Oesen’y (Ksi) - 63,33 - 58.16 -52,33
gem O¢ TDE (Ksi) - 43,21 -43.47 - 44,96

Menor C.C 095 0,95
Desafa- | Oesen’y (Ksi) -72.55 - 67,27 - 60,72
gem O¢ TDE (Ksi) - 58,04 - 52,35 - 50,86

Média C.C 096 0,96
Desafa- | Opsen’y (Ksi) - 77,70 - 71,41 - 64,53
gem 0¢ TDE (Ksi) - 59.26 -56.86 - 53.63

| _Maior C.C 0,96 0,95
Valor | Opsen’y (Ksi) - 66,50 - 65,61 - 58,79
Médio | Oe TDE (Ksi) - 53,32 - 50,73 - 49,65

de 26 C.C 0.87 0,96 0,93

Tabela VI1.5: Valores de tensfolongitudinal presentes no TUBO 2 obtidos a
partir dos valores 20/intensidade medidos no difratémetro Jeol JDX 11PA.
a) método da pardbola por 11 pontos; b) método da pardbola por 3 pontos.
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- As medidas sio bastante reprodutivas quando consideramos os valores
obtidos pelo método da parébola por 11 pontos com os coeficientes de correlagdo
muito préximos de 1,0.

- A reprodutibilidade para a tensio calculada com os valores de 26 méximo
obtidos a partir de pontos com defasagens diferentes em relagdo a posigido de
contagem méxima pode ser considerada muito boa.

- Os valores da tens3o obtidos quando calculamos a posigdo de méximo do
pico pela parébola por 11 pontos e quando consideramos 20 méximo obtido pela média
das posigdes determinadas pela parédbola por trés pontos apresentam uma boa
concordéncia.

- No caso de difratdbmetros que possuem o sistema de feixe paralelo o
problema de posicionamento da amostra nio provoca erros considerdveis no valor da
tensdo calculada, assim a reprodutibilidade entre medidas ndo consecutivas € tdo boa
quanto entre medidas consecutivas,

VIL.3 Rigaku Strainflex

Realizou-se apenas uma medida para cada um dos tubos e os resultados
foram:

TUBO 1
O¢ sen® P = - 3,95 Ksi
0¢ TDE = - 4,20 Ksi
TUBO 2

Op sen® § = - 4,0 Ksi
0¢ TDE = - 2,2 Ksi

Apresentamos agora os valores considerados como os valores da tensio
presente nas amostras. Esses valores foram determinados pela média aritimética entre
os valores determinados em todas as medidas realizadas para cada amostra em cada um
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dos aparelhos. Para 0 Jeol JDX-11PA foram consideradas as medidas apresentadas nas
Tabelas VII.4 a) para o TUBO 1 ¢ VILS a) para o TUBO 2. Para o Rigaku SG8 foram
considerados os valores obtidos com o valor de 2 8 médio apresentados nas Gltimas
linhas da Tabela VIIL.1 para o TUBO 1, onde a r-edida 3 ndo foi considerada ¢ na
Tabela VI1.2 para o TUBO 2.

Amostras Método _Rigaku SG7 Jeol JDX-11PA | Rigaku Strainflex
' TUBO | Ossen’y (Ksi) - 16,85 - 58.97 - 3,95
1 0¢ TDE (Ksi) - 7,63 - 53,52 - 4,20
TUBO | Oysen’y (Ksi) - 12,03 - 60,01 4.00
2 og TDE (Ksi) -9.23 - 60,80 2.20

Tabela VII.6: Tensdo residual longitudinal nos TUBOS 1 e 2.

Faremos agora uma anélise da sensibilidade do método da difra¢io de
raios-X na medida da tensio residual. Para isso consideraremos os valores de 2 6y ¢
dy obtidos para a mesma amostra em trés medidas ndo consecutivas.

Os valores da tensdo sdo calculados pela técnica do senzi/i e da dupla
exposigio. Serso apresentadas as equagbes das retas obtidas quando plotamos
dx senztp e 20 x senztp, com os respectivos coeficientes de correlagdo. No caso da
técnica da dupla exposicdo a tensdo serd calculada utilizando-se as equagbes em d
(111.6) e em 26 (111.2). Na equacio em 26 o termo cotg & foi obtido considerando 6
como o valor médio entre p° e O45+().

Medida 1
Y sen’y 20 (graus) d(A)
0 0 128,4187 12722
15 0,067 128.4393 12721
30 025 128.5051 12717
45 050 1287126 1,2706
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y = 1,2723 + (- 0,0032 x)
coef.correlacdo: 0,98
Ogsen®y = - 80,970 Ksi
O¢TDE (20) = - 62,26 Ksi
0¢TDE (Ad) = - 63,40 Ksi

Medida 2
Y sen’y 20 (graus) d(A)
0 0 128,4340 1,2721
15 15 128,4166 1,2722
30 30 128,4712 1,2719
45 45 128,7270 1,2705
y = 1,2724 + (- 0,0033 x)
coef.correlagio: 0,94
Ogsenyp = - 83,28 Ksi
04TDE(20) = - 62,04 Ksi
04TDE (Ad) = - 63,40 Ksi
Medida 3
Y _sen’y 0(graus) |  d(A) |
0 0 128,4329 12721
15 0.067 _128,4267 1,2721
30 0,25 128.4575 1,2720 1
45 10,50 1286870 1,2707
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y = 1,2722 + (- 0,0028 x)
coef.correlagéo: 0,91
Ogsen?y = - 70,27 Ksi
0¢TDE(20) = - 53,83 Ksi
0¢TDE (Ad) = - 55,47 Ksi

Podemos notar que a reprodutibilidade das medidas é excelente com d
variando na quarta casa. Mesmo assim, quando d varia apenas 0,0001A para a mesma
inclinagio ¥ em medidas diferentes a tensdo pode variar até 13,00 Ksi na técnica do
senzv mesmo que o coeficiente de correlagio da reta seja praticamente 0 mesmo, ¢ até
=+ 8 Ksi para a tensdo calculada pela técnica da dupla exposigéo.

O valor da tensdo obtido pela técnica da dupla exposi¢do varia dependendo
da equacéo utilizada para o seu célculo.

Devemos considerar ainda a variagao no valor da tensdo obtido a partir do
mesmo conjunto de dados sendo que plotamos 2 0 versus senzlp aoinvésdedxs nzlp.
Esse procedimento € seguido nas medidas automatizadas no aparelho Jeol JDX-11PA
¢ no Rigaku Strainflex. Apresentaremos abaixo os valores obtidos para a tensdo,
plotando 26 x senzw a partir dos dados apresentados anteriormente.

Nesse caso, a tensdo € determinada pela relagio:

a¢=mK

onde: K = E _cogb =
1+ 2 180

m = inclinagao

Medida 1
y = 128,399 + (0,59 x) coef.correlagio: 0,98
op = - 62,49 Ksi
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Medida 2

y = 128,39 + (0,60x) coef.correlagio: 0,93
o¢ = - 63,52 Ksi

Medida 3

y = 128,39 + (0,51 x) coef.correlagio: 0,92
o¢ = - 54,02 Ksi

Os valores obtidos em 26 x senZVJ chegam a ser 30% menores que os valores
da tensdo calculados quando plotamos d x senZVJ. Podemos atribuir essa variagio ao
célculo de d a partir do 260 medido e também ao fator cotg 6o envolvido no célculo da
constante de tens%o. No caso do "plot” 20 x senzlp, a tensdo calculada assume valores
mais préximos aos obtidos pela técnica da dupla exposi¢io quando consideramos
2045° ¢ 260.

O coeficiente de correlagiao das retas obtidas ndo sofre variagdes
considerdveis quando comparados aos obtidos nas retas de d x senzw.
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Conclusdes

e Quanto a reprodutibilidade das medidas:

Tanto para o0 TUBO 1 quanto para o0 TUBO 2, os resultados obtidos no
difratdmetro com feixe paralelo (Jeol JDX-11PA) séo bastante reprodutivos ao
contririo do que acontece no caso do Rigaku SG8 que possui feixe divergente.

No entanto, as medidas realizadas na placa mostraram-se bastante
reprodutivas o que nos levando a concluir que a reprodutibilidade,neste caso, estd
relacionada a geometria da amostra,.ao seu posicionamento no circulo difratométrico
¢ ao tipo de focalizagio do feixe.

O resultado obtido era previsto uma vez que a geometria da amostra (tubo)
cria problemas quanto ao seu posicionamento no circulo difratométrico. Sabe-se que
0 posicionamento é responsivel por erro na medida da tensdo e que no caso dos
difratbmetros com feixe paralelo esse erro é bastante reduzido quando comparado
com o caso do feixe divergente.

e Quanto ao Laboratério de Difragio de Raios-X

O aparelho, Rigaku SG-8 do laboratério de Difragdo de Raios-X do IPEN,
pode ser considerado apropriado para a realizagdo de medidas de macrotensédes
residuais em amostras planas. O fato de n3o ser totalmente automatizado torna a
medida mais lenta, no entanto, permite a variagio dos pardmetros experimentais
envolvidos na medida, o que & bastante desejavel no caso de trabalhos de pesquisa e
que pode ser muito 6Gtil no caso de rotina.

O problema da divergéncia do feixe, pode ser facilmente solucionado
através da confecgio de fendas definidoras "soller bafles” com placas verticais que
possam ser acopladas ao difratdmetro quando necessiria a condigio de feixe paralelo.
Assim poderemos tornar o aparelho mais adequado para medidas em amostras com
geometrias diversas.

e Quanto ao método de localizagio da posigdo do pico:

A utilizagio do método da pardboia por trés pontos estd condicionado a
largura do pico considerado. O método apresenta bons resultados quando o pico é bem
definido e 0 nimero de contagens & elevado (= 100.000), nesse caso, pode ser aplicado
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considerando apenas trés pontos para obtengéo da posiciio 2 @ de méximo do pico.

Quando o pico € largo, ou apresenta oscilagdes de contagens na regifo de
méximo devemos utilizar como o valor de 2 @ méximo o éngulo obtido atrevés da média
de pelo menos trés valores do 20 obtidos pelo método da pardbola por trés pontos
sendo que a defasagem entre os pontos considerados o ajuste é diferente. Os métodos
de ajuste da parédbola por 7,11 e até 20 pontos também sdo recomendados para picos
mais largos.

e Quanto aos valores obtidos para a tensdo, nos trés difratdmetros:

E muito dificil comparar os valores obtidos para as tensdes nos diferentes
aparelhos pois como a sensibilidade do método € muito grande, fatores como o
alinhamento do aparelho, o sistema utilizado para o célculo da tensdo, o
posicionamento da amostra em cada um dos instrumentos principalmente nesse caso
onde temos tubos de pequeno didmetro, podem ser responséveis por grandes
diferencgas nos valores calculados.

A temperatura ambiente no ocasiio da medida é um fator que tem sido
bastante considerado por inimeros pesquisadores. As dilatagdes térmicas na amostra
podem provocar variacdes considerdveis nos espagamentos da rede e portanto,
medidas realizadas em ambientes com diferentes temperaturas apresentam resultados
diferentes para uma mesma amostra. Essas variagdes no valor da tensio podem
grandes se considerarmos a sensibilidade do método.

Apesar disso, 0 método da difragio de raios-X é amplamente utilizado e &
importante que se mantenha um procedimento padrio para que as medidas realizadas
em um mesmo laboratério possam ser comparadas.
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