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RESUMO

A evolucdo das tensfes residuais em um aco inoxidavel duplex submetido a
diferentes tratamentos térmicos foi investigada por difracdo de raios X. Neste
trabalho, amostras do aco UNS S32304 foram analisadas. Estas ligas possuem uma
microestrutura composta por duas fases, austenita e ferrita, em fracdes volumétricas
aproximadamente iguais. A fim de caracterizar detalhadamente as amostras,
técnicas de difracao de raios X e de susceptibilidade magnética AC foram utilizadas.
Para determinar a tenséo residual existente em cada fase, empregou-se a técnica do
siny. Este método baseia-se na medicdo das posicbes dos picos de uma dada
reflexdo hkl para varias direcdes do vetor de espalhamento. Ao medir e calcular
essas tensdes se observou que, devido aos tratamentos térmicos, tensdes residuais
compressivas foram obtidas tanto para a fase ferritica quanto para a fase

austenitica.

Palavras-chave: Aco inoxidavel duplex — UNS S32304 — Tensdao residual — Difracao
de raios X.
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ABSTRACT

The evolution of residual stresses in a duplex stainless steel with different thermal
treatments was investigated by X-ray diffraction. In this work, samples of steel UNS
S32304 were analyzed. These materials have a two-phase microstructure of ferrite
and austenite in approximately equal volume fractions. The samples were
characterized in detail by X-ray diffraction and AC magnetic susceptibility. To
determine the residuals stresses in the phases, the method of siny was used. This
method is based on the measurement of peak positions for a given hkl reflection and
for various directions of the scattering vector. It was observed that due to heat
treatment, there is a residual compressive stresses for both the ferritic phase and for

the austenitic phase.

Keywords: Duplex stainless steel - UNS S32304 - Residual stress — X- ray diffraction.
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INTRODUCAO

1 INTRODUCAO

A presenca de tensdes residuais em materiais e componentes pode ter uma
influéncia importante em seu comportamento, pois podem alterar significativamente
a resisténcia a fratura, a vida em fadiga e a capacidade destes materiais de suportar
0 carregamento, uma vez que estas tensdes se sobrepbem a tensdo aplicada,
aumentando ou reduzindo a tensdo efetiva conforme a sua natureza trativa ou
compressiva. Geralmente 0s processos que resultam na compressao da superficie
sdo benéficos e aumentam a resisténcia a fratura, enquanto que aqueles que
produzem tensao trativa geralmente contribuem no aparecimento de fissuras que

podem levar a falha prematura.

As tensdes residuais podem ser introduzidas durante a fabricacédo e / ou a utilizacéo
de processos tais como operacfes de conformac¢do mecanica, laminacéo, soldagem
e tratamentos térmicos, como as operacdes de témpera. A témpera é um dos
tratamentos térmicos comumente utilizados para conferir as propriedades mecanicas
desejadas nos metais, porém a taxa de resfriamento rapido pode resultar em alto
nivel de tensado residual e distorcdo. Logo, a determinacdo precisa das tensdes
residuais introduzidas em um material torna-se importante devido ao citado efeito

conjunto destas tensdes e das tensdes aplicadas em um componente.

Diversos métodos estdo disponiveis para medir e avaliar estas tensdes, podendo ser
destrutivos, como aqueles que utilizam a extensometria, ou n&do destrutivos, tais
como a difracdo de raios X, a difracdo de néutrons e o ultrassom. Este trabalho se
concentra na determinacdo experimental de tensdes residuais pelo método de

difracdo de raios X, utilizando a técnica da mltipla exposicéo ou sin’y.

A fim de determinar a magnitude e avaliar a tensao residual, amostras de um ago
inoxidavel duplex UNS S32304 submetidas a diferentes tratamentos térmicos foram
utilizadas. Os acos inoxidaveis duplex (AIDs) sé&o definidos como uma familia de
acos contendo uma microestrutura de duas fases, austenita e ferrita, com fracdes
volumétricas aproximadamente iguais. A presenc¢a simultanea das fases ferritica e
austenitica fornece uma combinacdo das melhores propriedades destas duas fases,
como boa resisténcia a corrosao e excelentes propriedades mecanicas, o que tem

justificado o seu crescente uso em ambientes altamente agressivos. A analise
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guantitativa de cada fase presente no material foi realizada utilizando o refinamento
pelo método de Rietveld. Além disso, as amostras foram caracterizadas
detalhadamente através de técnicas de difracdo de raios X e de susceptibilidade

magnética AC.

Quanto as tensdes residuais, procurou-se medir e analisar apenas as amostras nas
quais a retirada da camada de 6xido ndo foi necessaria, sendo este o objetivo
principal do trabalho.

Esta dissertacdo esta organizada da seguinte forma. No capitulo 2 é apresentado
um breve historico sobre os acos inoxidaveis duplex, suas caracteristicas,
precipitacdo de fases secundarias, e suas principais aplicacbes. Ainda, sao
abordados os tipos de tenséo residual, os mecanismos geradores e 0os métodos de

medicao.

No capitulo 3 € realizada uma descricdo da técnica de medicdo utilizada na
pesquisa: a difracdo de raios X.

No capitulo 4 encontram-se descritas as técnicas experimentais, como a andlise

(refinamento) pelo método de Rietveld e a susceptibilidade magnética AC.
No capitulo 5 séo apresentados os materiais e os métodos utilizados na pesquisa.

Os resultados obtidos e as discussfes encontram-se no capitulo 6, e no capitulo 7

sao apresentadas as conclusoes.

16
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Acos inoxidaveis duplex

Os acos inoxidaveis duplex (AIDs) sdo definidos como uma familia de acos que
possuem uma microestrutura composta por duas fases: austenita e ferrita, onde

cada fase esté presente em quantidades significativas.

A primeira referéncia a tais ligas foi realizada em 1927, quando Bain e Griffith
publicaram dados sobre a microestrutura duplex, porém apenas em 1930 estes a¢os
tornaram-se disponiveis comercialmente. Ao serem comparados com 0S acos
inoxidaveis austeniticos, inUmeras vantagens podem ser encontradas, tais como:
maior resisténcia mecanica e superior resisténcia a corrosédo [1], como no caso do
aco inoxidavel duplex UNS S32304.

2.1.1 Producéo

7

Em geral, uma microestrutura completamente ferritica € formada durante a
solidificacdo. A transformacéo parcial para austenita ocorre durante o resfriamento,
com a precipitacdo da austenita na matriz ferritica. Durante a laminacdo a quente e
com posterior recozimento, a microestrutura conserva-se dentro do campo bifasico
do diagrama de fases Fe-Cr-Ni, constituindo-se de lamelas alternadas de ferrita e
austenita. Os acos inoxidaveis duplex sdo processados por laminacdo a quente ou
forlamento e laminacdo a frio, seguido por um recozimento de recristalizacéo

conveniente e témpera para balancear a propor¢ao das duas fases [2].

17
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2.1.2 Metalurgia fisica dos acos inoxidaveis duplex

Como dito anteriormente, o AID é basicamente composto por duas fases primarias,
austenita e ferrita, de estruturas cristalinas distintas. A primeira possui uma estrutura
cristalina cubica de face centrada (CFC), enquanto a segunda cubica de corpo
centrado (CCC). Em geral, quanto ao balanceamento destas fases, é aceito que as
propriedades favoraveis sdo encontradas quando a fragdo volumétrica de ferrita

encontra-se na faixa de 30 a 70 por cento, porém € importante salientar que a

proporcao ideal das fases é de 1:1 [3].

Em relacdo ao comportamento metallrgico, o diagrama de fases ternario Fe-Cr-Ni,
apresenta-se como um guia para as transformacdes metallrgicas dos acos
inoxidaveis duplex. A figura 1 ilustra uma seccdo esquematica do diagrama Fe-Cr-Ni
com teor de ferro de 60%. Uma seccdo através desse diagrama, com
aproximadamente 6% de niquel e 34% de cromo, mostra que esta liga ao ser
resfriada, solidifica-se como ferrita (x) e que ao atingir a temperatura de
aproximadamente 1000 °C, inicia-se uma transformacéo de fase com a formacéo de

austenita (y).
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Figura 1 — Seccéo vertical com teor de ferro constante (60% Fe) do diagrama ternario Fe-Cr-Ni [4].
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No entanto, € dificil prever a microestrutura de uma liga duplex a partir de diagramas
simplificados devido aos efeitos dos outros elementos de liga, que modificam os
campos de fase. Os elementos de liga, que sdo responsaveis por ampliar o campo
austenitico no diagrama de fases Fe-C, tais como: niquel, cobre, manganés,
carbono e nitrogénio séo classificados como austenitizantes e 0s responsaveis por
ampliar o campo ferritico, como por exemplo, o cromo, molibdénio e o silicio sdo

denominados elementos ferritizantes [5].

Obtém-se inUmeras vantagens com a adicdo de elementos de liga em um acgo
inoxidavel duplex. O cromo, por exemplo, é responsavel por melhorar a resisténcia a
corrosdo localizada através da formacdo de um filme passivo de éxido rico em
cromo. Ja a introducdo de molibdénio, aumenta a resisténcia a corrosdo por pite e
em fresta, contudo, também eleva a precipitacdo de fases intermetalicas, pois amplia
o campo de tais fases, por exemplo, a fase sigma no diagrama transformacéao-
tempo-temperatura (TTT). Assim, pode-se afirmar que a composicdo quimica esta

altamente relacionada a precipitacao de fases intermetalicas nos AIDs.

As fases secundarias normalmente sdo precipitados intermetalicos, néo
magnéticos, que tendem a reduzir as propriedades mecéanicas e anticorrosivas do
material. A figura 2 mostra esquematicamente o efeito dos principais elementos de

liga na formacéo destas fases deletérias.

Mo, W, Si
1000°C ,Cr N
1800°F
Cr
Mo
w
Si
T
e £
Cr, Mo, Cu, W - o
300°C -G
600°F
Cr, Mo, Cu, W
Tempo

Figura 2 - Efeito dos elementos de liga na formacao de varios precipitados [6].
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2.1.3 Precipitagéo de fases secundéarias

Uma grande variedade de fases secundarias indesejaveis pode se formar nos agos

inoxidaveis duplex numa faixa de temperatura de 300 a 1000 °C durante o

envelhecimento isotérmico ou tratamento térmico incorreto. Por isso, pode-se dizer

que a temperatura de servico dos AIDs nao deve ultrapassar 300 °C [7]. Esta é

essencialmente uma consequéncia da instabilidade da ferrita.

As seguintes fases tém sido observadas: fase sigma, fase chi, austenita secundaria,

carbonetos, entre outras. Um resumo das principais fases primérias e secundarias €

apresentado na tabela 1, juntamente com informacgéo sobre a composi¢cdo quimica,

faixa de temperatura correspondente a precipitacdo, grupo espacial, sistema

cristalino e o parametro de rede.

Tabela 1 — Fases observadas nos agos inoxidaveis duplex [1].

20

Tipo de Formula Intervalo de Grupo Sistema Parametro de
g - temperatura ; ) .
precipitado guimica °C) espacial cristalino rede (A)
Ferrita (a) - - Im3m Cubico a =2,86-2,88
Austenita (y) - - Fm3m Cubico a =3,58-3,62
a =8,79;
o Fe-Cr-Mo 600 a 1000 P4,/mnm Tetragonal
c=4,54
Nitreto de . a =4,80;
cromo Cr,N 700 a 900 P31m Trigonal C=4.47
X FessCri:Moqg 700 a 900 143m Cubico a =8,92
) a =10,90;
R Fe-Cr-Mo 550 a 650 R3 Trigonal c=1934
T Fe7M013N14 550 a 600 P4132 Cubico a = 6,47,
a =4,52;
M-Cs - 950 a 1050 Pnma Ortorrébmbico b =6,99;
c=12,11
M23Cs - 600 a 950 Fm3m Cubico a =10,56-10,65

Abaixo segue uma explicacdo detalhada de algumas destas fases.

° Fase o’

A menor temperatura de decomposi¢cdo em um aco inoxidavel duplex corresponde a

fase alfa linha (a’), que ocorre entre 300 e 525 °C, sendo a principal causa do

endurecimento e do fenémeno de fragilizacdo a 475 °C [5].
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A formacdo desta fase pode ser atribuida a diferenca de miscibilidade no sistema
Fe-Cr. A ferrita apds envelhecimento a temperaturas inferiores a 475 °C pode se
decompor em fase o’ (rica em cromo e paramagnética) e em fase o” (rica em ferro e
sendo assim ferromagnética). O mecanismo de precipitacdo de o depende da
composicdo quimica das ligas e da temperatura de envelhecimento, podendo ser por

decomposicdo espinodal ou nucleacgéo e crescimento.

A formacdo deste precipitado provoca o endurecimento dos acos duplex por
particulas finamente dispersas de o’ na propria ferrita original. O surgimento da fase
€ indicado com o aumento da dureza com os tempos de envelhecimento na
temperatura de 475 °C, assim como a diminuicéo da tenacidade [8]. Os lean duplex*
sdo menos propensos ao fendbmeno de endurecimento a baixas temperaturas, pois o
tempo necessario para se obter as precipitacdes € de aproximadamente dez horas.
Porém, grande quantidade de transformacdo martensitica pode acontecer quando

h& deformacéo plastica [9].
o Fase sigma (o)

Esta fase deletéria que se forma em temperaturas entre 600 e 1000 °C [1], é rica em
cromo e em molibdénio e esta associada a reducdo de importantes propriedades
nos acos inoxidaveis duplex [1], tais como resisténcia a corrosao e ainda tenacidade,
pois apresenta elevada dureza e grande fragilidade. A fase sigma nos acos
inoxidaveis duplex forma-se principalmente pela decomposicédo eutetéide a—oc + v,
nucleando nos contornos de grao ferritico e nas interfaces ferrita/austenita, e
crescendo para o interior da ferrita [10, 11, 12]. Elementos estabilizadores de ferrita,
como cromo e molibdénio, favorecem a formacdo desta fase. Durante a
transformacdo da ferrita em austenita, um empobrecimento em cromo na ferrita
adjacente pode ser observado, o que acarreta numa diminuicdo da resisténcia a

corrosao, como citado anteriormente.
° Carbonetos

Em temperaturas elevadas (entre 950 °C e 1050 °C) carbonetos do tipo M;Cj

precipitam-se preferencialmente nas interfaces ferrita/austenita («/y) [1]. Entretanto,

! Os lean duplex possuem baixo teor de molibdénio, adicdo de niquel e complementares de quantidades de
manganés, outro estabilizante da austenita. Exemplo: aco inoxidavel duplex UNS S32304.
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essa precipitacdo pode ser evitada caso o resfriamento seja conduzido nesta faixa
de temperatura para tempos menores que 10 minutos [5]. Ja nas séries duplex com
niveis moderadamente elevados de carbono, cerca de 0,030%, carbonetos do tipo
M23Cs rapidamente se precipitam na faixa de 650 a 950 °C [1], necessitando de
menos de um minuto para precipitar-se a 800 °C. Esse tipo ocorre
predominantemente nas interfaces o/y, mas também pode ser encontrado nas
interfaces a/y, o/a, y/y, € ainda com menor incidéncia no interior dos graos.
Todavia, como a classe de AIDs modernos contém menos de 0,020% de carbono,
carbonetos de ambas as formas s&o raramente observados [1].

. Nitretos de cromo — CrsN

Nitrogénio é adicionado as ligas duplex para estabilizar a austenita e elevar a
resisténcia a corrosdo por pite [5]. Contudo, o0 aumento do teor de nitrogénio como
elemento de liga favorece a formagéao de nitretos de cromo (CrzN), que se precipitam
no intervalo de temperaturas entre 700 a 900 °C, devido a supersaturacdo do
nitrogénio na ferrita que ocorre durante o resfriamento. A precipitacdo desta fase é
preferencial nos contornos de grdo a/a ou y/a, mas também pode ocorrer
intragranularmente [13]. Além disso, causa um empobrecimento em cromo no grao e

seus contornos, o que pode resultar numa queda na resisténcia a corrosao.
. Fase R

A fase R ou Laves (Fe;Mo) precipita-se em pequenas quantidades no intervalo de
temperatura entre 550 a 650 °C. Esta fase, rica em molibdénio, forma-se tanto
intergranularmente como intragranularmente, reduz a resisténcia a corrosao por pite

e ainda contribui na diminuicdo da tenacidade nos AIDs [14].
. Fase chi—x

Semelhantemente a fase sigma, a fase chi forma-se entre 700 e 900 °C, no entanto
em quantidades e tempos menores. Esta fase, rica em cromo e molibdénio, possui
um efeito adverso sobre a dureza e propriedades de corrosdo nos AIDs, porém
estes efeitos sao dificeis de serem separados dos da fase sigma, ja que ambas
frequentemente coexistem [15, 16]. Nos lean duplex sem molibdénio, para ocorrer a

precipitacdo da fase chi, o tempo de exposicédo deve ser maior (cerca de dez horas)

[9].
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° Austenita secundaria - y2

A decomposicédo da ferrita em austenita pode acontecer ao longo de um amplo
intervalo de temperatura como foi visto na tabela 1 [1]. A formacao desta fase pode
ocorrer em temperaturas entre 700 a 900 °C com a decomposicdo eutetdide da
ferrita (a = o +y), que é facilitada pela rapida difusdo ao longo dos contornos de gréo
a/y [8]; pela formacao de fases ricas em cromo, como na precipitacdo de carbonetos
e nitretos, e ainda, através da reducdo da fracdo volumétrica de ferrita como

consequéncia do envelhecimento em temperaturas entre 600 e 800 °C.

2.1.4 Aplicagbes

Quando adequadamente tratados, os acos inoxidaveis duplex sdo amplamente
utilizados em um grande numero de aplicacdes, no intervalo de temperatura de 50 a
300 °C, onde uma combinacdo de resisténcia a corrosédo e resisténcia mecanica &
necessaria. A composi¢do quimica e a microestrutura sdo os fatores responsaveis
pela excelente combinacdo de propriedades mecénicas e resisténcia a corrosao
apresentada por estes acos. Como exemplo, pode-se citar o valor do limite de
escoamento que corresponde, aproximadamente, ao dobro do valor apresentado
pelos acos austeniticos, além de possuirem tenacidades muito proximas. No
entanto, a microestrutura duplex, que € a chave para as propriedades Unicas,
também os torna inerentemente sensiveis a transformagfes de fase que podem

levar a reducao da tenacidade e /ou propriedades de corrosao [17].

A aplicacdo dos acos inoxidaveis duplex esta concentrada em cinco setores
industriais principais: industrias de oOleo e gas, quimicas, papel e celulose,
petroquimicas e producdo de energia nuclear. As aplicacdes especificas em cada

um destes setores estédo apresentadas na tabela 2.

23



REVISAO BIBLIOGRAFICA

Tabela 2 — Aplicagdes dos acos inoxidaveis duplex [1].

Setor 23Cr-4Ni-0,1Mo 22Cr-5Ni-3Mo 25Cr-duplex 25Cr superduplex
Industrial PRE = 25 PRE = 30-36 PRE = 32-40 PRE > 40
~ Serpentinas para fuséo Separadores de uréia, Tubulagdes para
P Tubulagbes, ~
Quimico . . de enxofre, tanques, trocadores de calor, evaporagéo de sal e
instrumentacao ~ A .
trocadores de calor vasos de pressdo resfriamento - &gua do mar
Unidades de Equipamento de Tubulacdes para

Reatores com carcaga

Petroquimico dessalinizacao, dessulfuracéo, carcaca ambientes contendo Cl" e
de aco carbono =
dessulfuracéo de bombas HCI
Papel e Preaquecedores dos Digestores em P'?‘”tas Digestores e Equipamentos de
- de sulfato e sulfito, preaquecedores dos
celulose digestores " ~ . branqueamento
cilindros de pressao digestores

Trocadores de calor,
fontes geotérmicas, salinas

Aguecedores de agua

Energia de alimentagao,

nuclear

Tubulagdes de injegédo
em fontes geotérmicas

reaguecedores marinhas
. Estrutura, cabos, Tubulagdes contra
Resfriadores, ~ . P
< . = . tubulacdes de gas Campanas de mergulho, incéndio, vasos de
Oleo e gas tubulacdes, sistemas de ~ A ~ .
= = natural, vasos de tubulacdes de gas, presséo, valvulas,
tenséo, instrumentagéo ~ - ;
presséo perfuracdo marinha,

2.2 Tensao residual

Tensdes residuais sdo as tensfes existentes em um corpo sélido quando ndo ha a
acdo de forcas externas (incluindo gravidade) ou gradientes térmicos. Todo sistema
de tensdes residuais esta em equilibrio e o somatério das forcas resultantes e dos
momentos produzidos é zero [18]. O valor maximo em modulo que as tensdes
residuais podem chegar € o proprio limite de escoamento do material, porém quando
combinado com outras tensbes provocadas por efeitos externos, pode exceder o

limite de resisténcia do material, provocando um colapso do mesmo [19].

Este tipo de tensédo pode ser muito prejudicial ao desempenho de um material ou a
vida de um componente. Alternativamente, tensdes residuais benéficas podem ser
introduzidas de forma intencional. Tensdes residuais trativas sdo indesejadas, pois
facilitam a nucleacéo e a propagacédo de trincas, por exemplo. J& as compressivas
atuam no sentido de impedir a propagacéo de trincas, sendo, portanto, desejadas
[20]. Logo, o efeito dessas tensdes sobre o material dependera do sentido,
intensidade e da distribuicdo das tensdes residuais em relagédo as tensdes aplicadas

pelo carregamento de servico.

A classificacdo mais comum das tensdes residuais € quanto a area de abrangéncia,

sendo tensodes residuais [21]:
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e Macroscopicas ou macrotensoes;
e Microscopicas ou microtensoes;

As tensfes residuais macroscopicas ou do tipo | sdo aquelas que se estendem
sobre grandes por¢des volumétricas quando comparadas com o tamanho de grédo do
material. Estas tensdes podem se desenvolver a partir de processos mecanicos, tais
como conformacéo e usinagem; processos térmicos, como soldagem e tratamentos
térmicos; além de processos quimicos, como a oxidacdo e corrosdo. As
deformacg0Oes originadas sao praticamente uniformes para a maioria dos graos. Esta
classe de tensdes é mensuravel por meios mecanicos, como o0 método da remocéo
de camadas, e também d& origem a deslocamento de picos de um padréo de
difracdo de raios X. Um padrdo tipico de tensfes residuais longitudinais
macroscopicas encontrado em chapas finas soldadas esta apresentado na figura 3.

Cordao

de solda

Figura 3 - Esquema do comportamento das tensfes residuais nas vizinhancas de uma unido por
soldagem de chapas finas [22].

Analisando a figura 3, observa-se que o valor maximo de tenséo trativa se da no
cordao de solda e ocorre uma reducédo deste valor a medida que se afasta do cordao
até que a tensao se torne compressiva para manter o equilibrio dos carregamentos
internos, considerando-se que as tensfes sao constantes ao longo da espessura
[23].

Ja as microtensdes podem ser classificadas como do tipo Il e tipo lll. As tensdes

residuais do tipo Il sdo formadas pela ndo homogeneidade da estrutura cristalina do
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material. Elas estdo relacionadas ao balangco entre diferentes grdos ou fases
presentes no material; enquanto as do tipo Ill sdo microtensdes residuais que
existem no interior do grdo, essencialmente, como um resultado da presenca de

discordancias e outros defeitos cristalinos [19].

Os diferentes tipos de tensdes residuais sdo mostrados esquematicamente na figura
4,

Figura 4 — Esquemas dos diferentes tipos de tensdes residuais [24].

2.2.1 Mecanismos geradores de tenséo residual

Como citado acima, praticamente todas as operacdes de manufatura podem
provocar o aparecimento das tensdes residuais. Assim, pode-se afirmar que estas
podem ser provocadas devido a um ou mais motivos, que podem ser de origem [24,
25]:

. Mecanica;
. Térmica; e/ou

o Quimica.

TensOes residuais geradas mecanicamente sdo muitas vezes o0 resultado de
processos de fabricagdo que produzem deformagdo plastica ndo uniforme. Elas

podem se desenvolver naturalmente durante o processamento ou tratamento, ou
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podem ser introduzidas intencionalmente para desenvolver um determinado perfil de
tensdo em um componente [26]. A usinagem (torneamento, fresamento) é um
exemplo de operacdo que produz indesejaveis tensdes superficiais de tracdo ou
gradientes de tensbes residuais. Contudo, tensBes residuais de compresséo
normalmente sdo benéficas, e podem ser introduzidas por shot peening. Este
processo consiste no jateamento de vérias esferas de pequeno diametro contra a
superficie da peca a ser tratada, como apresentado na figura 5(a). Com o impacto, a
regido atingida deforma-se plasticamente. A superficie € entdo comprimida pelas
regides do nucleo que nao sofreram influéncia do impacto, como mostrado na figura
5(b) [27].

Superficie atingida

=

Compressdo (=

Do oa &

(a) (b)

Figura 5 - (a) Equipamento de jateamento, (b) Representacédo do efeito do impacto das esferas apés
0 jateamento [27].

Em nivel macroscépico, as tensbes residuais geradas termicamente s&o
frequentemente uma consequéncia do aguecimento ndao uniforme ou de operacdes
de resfriamento [24]. Um exemplo é o tratamento térmico de témpera em ligas de
aco ou de aluminio. A transformacdo de fase, efeitos térmicos e restricbes
mecéanicas da regido ndo modificada (nucleo) sobre a modificada (superficie)
resultam em um estado de tensdes compressivas na superficie, balanceadas com
tensdes trativas no interior da peca. Além disso, essas tensfes também podem ser
desenvolvidas a nivel microscopico [24] como consequéncia da diferenca entre os

coeficientes de expansao térmica das fases ou constituintes.

Por ultimo, as tensdes quimicamente geradas desenvolvem-se devido as variacdes

no volume associadas as reacdes quimicas, precipitacdo ou de transformacdo de
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fase. Os tratamentos quimicos superficiais e revestimentos podem levar a geracéo
de significativos gradientes de tensdes residuais nas camadas superficiais dos
componentes. Como exemplo pode-se citar a nitretacdo, que produz tenséo
compressiva na regido de difusdo devido a expansdo da rede e precipitacdo de

nitretos; e a cementacao que provoca um efeito semelhante [28].

2.2.2 Técnicas para medicao de tensao residual

A partir do conhecimento dos efeitos da tensédo residual sobre os materiais, tornou-
se indispensavel o seu monitoramento em inumeros componentes. Para isso,
tornou-se necessario acelerar o desenvolvimento de aparelhos e técnicas de medida

gue atendam as exigéncias dos laboratérios de pesquisa e da industria.

Existem varios métodos disponiveis para a determinacdo da tensao residual nos

materiais. Essas técnicas podem ser divididas em [18]:
a) Destrutivas;
b) N&o destrutivas.

As técnicas ndo destrutivas podem ser utilizadas para medir tensdes sem alterar o
componente, enquanto que as técnicas destrutivas irdo alterar o componente em
algum grau. E importante ressaltar que a tensdo residual € uma propriedade
extrinseca, ou seja, que nao € medida diretamente, portanto todos os métodos de
determinacao de tensdo requerem medidas de algumas propriedades intrinsecas,

como a deformacéo.

a) As principais técnicas destrutivas incluem medidas que se baseiam na eliminacéo
do estado de equilibrio das tensdes residuais macroscopicas no ponto ou regido de
medida, através de corte ou remocdo por ataque quimico, que promovem sua
relaxacdo. O método envolve, inicialmente, a aplicagdo criteriosa de extensémetros
padrdes no componente em que se deseja medir as tensdes residuais. E entdo
medida a deformagcdo macroscopica provocada pela remocgao, por corte ou ataque
quimico, de material tensionado. A esta remocdo de material, acompanha uma

relaxacdo. A variacao de tensdes causada por esta relaxacéo € determinada atraves
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da teoria da elasticidade, utilizando-se para tal, as equacdes de compatibilidade e
equilibrio para o calculo das tensdes residuais.

Muitas dessas técnicas destrutivas de extensometria e seccionamento, no entanto,
sao limitadas as aplicacGes de laboratorio em corpos de prova cilindricos ou planos

e muitas vezes nao sao facilmente adaptaveis a equipamentos reais [29].

Os principais métodos destrutivos sdo: o método do seccionamento, 0 método de
retirada das camadas e o chamado método do furo-cego. Estes métodos mecanicos
medem somente as tensdes residuais do tipo I, ou seja, apenas as macrotensdes

residuais [30].

b) Os métodos ndo destrutivos sdo capazes de medir tensdes sem relaxacao e os
principais deles sdo: o método ultrassdnico, método magnético, o método da
difracdo de néutrons e o método da difracdo de raios X. Estes métodos medem sem
distincdo as tensodes residuais do tipo I, Il e lll existentes no componente, ou seja, as

macrotensdes e as microtensdes residuais.
A seguir, tem-se o resumo de algumas dessas técnicas.
. Furo-cego

Em suma, a técnica consiste em usinar um pequeno furo na superficie do
componente a ser analisado [31, 32, 33]. A usinagem do furo provocara o alivio das
tensdes existentes que atuam no volume de material removido, que por sua vez
provocara mudanca nos estados de deformacdo em pontos da regido no entorno do
furo. Extensbmetros colocados préximos a regido onde sera usinado o furo medem
as mudancas nas deformacdes provocadas pelas tensdes aliviadas devido a
usinagem do furo. O método é padronizado pela norma ASTM E 837 [33]. O método
do furo-cego € um dos mais utilizados na determinacdo de tensbes residuais
superficiais, pois apresenta relativo baixo custo, mobilidade do equipamento, e
possibilidade de aplicagdo a uma vasta variedade de materiais. Por outro lado, este
método apresenta algumas limitagcdes por ser considerado destrutivo. Além disso, ha
restricbes na aplicacdo desta técnica, pois a magnitude das tensdes maximas a
serem medidas pode ser no maximo 30% da tenséo de escoamento do material (oy)
[34].
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o Remocao de camadas

A remocao de camadas é uma técnica aplicada em componentes planos. O método
consiste nas medicdes das deflexdbes da amostra, apds sucessivas retiradas de
camadas do material avaliado [22]. Esse processo geralmente é quimico. Ao se
remover as camadas do material onde ha tensdes residuais, o equilibrio estéatico é
perturbado instantaneamente, e este equilibrio s6 € restabelecido com a mudanca
de forma do componente [18]. Logo, a variacdo da deflexdo pode ser relacionada a

tensdo que atuava naquela camada.
o Seccionamento

O seccionamento é uma técnica similar a técnica de remocdo de camadas. As
tensdes residuais sdo obtidas pela medicdo da abertura da chapa. Através de

extensdmetros é possivel medir tanto a deflexdo quanto a deformacéo [18].
o Difracdo de raios X

A técnica de difracdo de raios X é aplicada com o objetivo de medir as distancias
interplanares, e com isso, calcular as tensdes presentes, pois a presenca de um
estado de tensfes provoca a deformacao elastica variando o espaco entre os planos
cristalinos e a orientacdo destes planos [18], isso € verificado através da lei de
Bragg. Esta foi a técnica utilizada neste trabalho, e por isso serda estudada

detalhadamente na secéo 3.
o Difragéo de néutrons

Semelhante a difracdo de raios X, a técnica de difracdo de néutrons utiliza o
espacamento interplanar como medida de deformacéo. As medi¢des séo realizadas
na maior parte do material e tensdes triaxiais sdo geralmente medidas [35, 36], e
requerem uma determinacao precisa de do (0 espacamento de rede livre de tensdes)
[31, 35]. Qualquer modificacdo na composicdo quimica ira modificar o do. A
profundidade de penetracdo dos néutrons é da ordem de milimetros a centimetros,

dependendo do material.
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. Ultrassom

Baseando-se nos mesmos principios e equipamentos comerciais que sao utilizados
na deteccdo de trincas e descontinuidades, a técnica ultrassbnica mede
indiretamente o nivel de tensdes residuais através diferenca de velocidades entre
duas ondas cisalhantes polarizadas ortogonalmente que se propagam ao longo do
material tensionado, juntamente com a obtencdo da constante acustoelastica do

mesmo material [18].

N&o € o objetivo desse trabalho entrar em detalhes a respeito de todos os métodos
disponiveis para a determinacéo da tensao residual. As principais caracteristicas dos
métodos mais utilizados podem ser comparadas através da tabela 3, e maiores
detalhes sobre cada um deles pode ser obtido na referéncia 18.
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Tabela 3 - Principais caracteristicas dos métodos para medicdo de tensdes residuais [18].

Tempo médio

32

Tino de Porcio para obter a Incerteza
L poc Informacgéao ~org . Custo do primeira medicdo em Profundidade
P Hipbteses tenséo ; minima de Profundidade - - . ~ . x
Técnica - . obtida na . P equipamento Portabilidade e estabelecer um  situagdes de inspecéo
béasicas residual x material minima A ~ .
] medicao . (US$) perfil de tensdes, normais
analisado analisado .
respectivamente
Tensbes ) Deformacéo
Furo-cego biaxiais Tipo | superficial ou 0,5 mm? 20 um 150(')0880a Sim 40 min / 2 horas + 20 MPa 0,02a15mm
uniformes deslocamento )
1000 mm* se
x for medida a
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deflexéo 2
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de tensdes deslocamento
Material
isotrpico, Até dezenas
Difracdo de homogéneo, Tipo l e Variacdo das de 10.000 a 20 min / 8 horas + 20 MPa
raios X policristalino Tipo Il ou distancias 0,5 mm? microns 200.000 Sim - 1a50pum
ede Tipo Il interplanares
granulometria
fina
. - Algumas
Difracao de Matgrlal Tipo l e Va_nagaq das 2 1mm centenas de = 2 horas /uma + 30 MPa
A homogéneo e : distancias 4 mm P Né&o semana 2a50mm
néutrons AT Tipo Il . milhdes
policristalino interplanares
Material De 0,1 mm*
isotropico, Variacdo na para a técnica
homogéneo, Tipo | + velocidade de das 15 um até 40.000 a Alguns minutos / 10a20
Ultrassom policristalino Tipo Il + propagacao de frequéncias H 200.000 Sim 20 minutos MPa 0,015a3 mm
) 2 300 pm
ede Tipo Il ondas altas e 30 mm
granulometria ultrassdnicas para a técnica
fina convencional
1 mm? para o
Amplitude do met,odo do
. p ruido de
Tipo !+ ruido de Barkhausen e 40.000 a Instantaneamente 10a20
Magnética - Tlpo I+ Barkhausgn ou 100 mm? para 100 pm 200.000 Sim e 10 min. MPa 0,1almm
Tipo 1l Permeabilidade .
0 método de

magnética

permeabilidade
magnética
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3 METODO DA DIFRACAO DE RAIOS X

3.1 Introducéo

A partir de 1950, a medicdo da tensdo por difratometria de raios X (DRX) em
problemas praticos de engenharia passou a ser aplicada. O advento dos
difratbmetros de raios X e o desenvolvimento dos modelos de estado plano de
tensdo para tenséo residual permitiram seu uso em acos temperados. Por volta de
1970, sua utilizacdo tornou-se comum nas industrias nuclear e aeronautica,
envolvendo fadiga e corrosao sob tensdo das ligas de niquel, titnio, bem como
aluminio e acos. Atualmente, as medi¢cdes sdo executadas rotineiramente em
materiais ceramicos, compaositos intermetalicos e, praticamente, qualquer material

cristalino de grao fino [37].

Nesta técnica, o espacamento entre planos da rede cristalina dos materiais € medido
através do uso de feixes estreitos de raios X. A deformacéo causada na superficie é
obtida pela raz&o entre a variagdo da distancia interplanar e a distancia interplanar
livre de tensdo, que em seguida é convertida em tensdo, segundo as equacdes
derivadas da teoria da elasticidade [38, 39]. Este procedimento baseia-se na lei de
Bragg e as tensdes sao calculadas assumindo-se que a distor¢ao ocorre no regime

linear elastico.

3.2 LeideBragg

Os raios X sdo uma fonte de energia eletromagnética que possui altas energias e
comprimentos de ondas curtos, ou seja, da ordem dos espagcamentos atdbmicos nos
sélidos. Quando um feixe de raios X incide sobre um material sélido, uma fracédo
desse feixe sera dispersa em todas as direcfes pelos elétrons que estdo associados
a cada atomo ou ion que se encontra na trajetéria desse feixe. Considerando-se dois
ou mais planos de uma estrutura cristalina, as condi¢cdes para que ocorra a difracao

de raios X (interferéncia construtiva ou numa mesma fase) irdo depender da
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diferenca de caminhos percorridos por estes raios e do comprimento de onda
incidente. Esta condicdo é expressa pela lei de Bragg, que sera detalhada a seguir.

Esta lei é facilmente demonstrada da seguinte forma. Suponha que um feixe de raios
X paralelo, monocromatico e coerente, com um comprimento de onda A, incide com
um angulo 8 em dois planos de atomos paralelos (A-A’ e B-B’), que possuem 0s
mesmos indices de Miller h, k, I, e que estdo separados por uma distancia
interplanar dng, como mostrado na figura 6. Dois raios neste feixe, identificados por 1
e 2, sdo espalhados pelos a4tomos P e Q. Se a diferenca entre os caminhos
percorridos por 1-P-1" e 2-Q-2’, isto é, SQ e QT, for igual a um valor inteiro n de
comprimento de onda, uma interferéncia construtiva dos raios dispersos 1’ e 2’

também ira ocorrer, de acordo com um angulo 6 em relagéo aos planos [40].

1" Raio
difratado

Raio
incidente

OO~ O--—-O----O--

Figura 6 - Representac¢do dos raios X difratados pelos planos atdbmicos A-A’ e B-B’ [40].

ni= SQ+ QT 1)
Como

SQ = QT 2

SQ = dpy sin @ (3



METODO DA DIFRACAO DE RAIOS X

Entao:
nAd= 2dpgsind (4)
Onde:
n = ndmero inteiro
A = comprimento de onda da radiagéo difratada.
dn = espacamento dos planos atdmicos
6 = angulo de Bragg

Nesta equacdo, n € a ordem de reflexdo, a qual deverd ser um numero inteiro
consistente com o sin 6. Assim, tem-se uma expressao simples relacionando o
comprimento de onda dos raios X com a distancia interplanar e o angulo do feixe
difratado. Para que a lei de Bragg seja satisfeita, pode-se variar tanto A quanto 6

durante o experimento.

E importante lembrar que a magnitude do espacamento interplanar dna € uma
funcéo dos indices de Miller (h, k e 1), assim como dos parametros da rede cristalina.

Por exemplo, para as estruturas com simetria cubica,

a

dyyy= — 5
N ©)

onde a € o parametro da rede cristalina (comprimento da aresta da célula unitaria).

3.3 Difratdbmetro de raios X

Os difratbmetros de raios X disponiveis no mercado sdo dominados pela geometria
parafocal Bragg-Brentano; seu arranjo geometrico basico pode constituir-se de um
gonidébmetro horizontal (6-20) ou vertical (8-26 ou 6-8). Outras configuragbes mais
sofisticadas e especificas para estudos na area de ciéncias de materiais e de

monocristais também podem ser encontradas.

35



METODO DA DIFRACAO DE RAIOS X

Para a geometria 6-20 (figura 7), o gonidbmetro, acoplado aos acessorios de
recepcgéao do feixe difratado, move-se (H) com velocidade angular (26/passo) sobre o
eixo P e rotaciona a amostra (P) com metade desta velocidade angular (6/passo). O
raio do circulo do gonidmetro é fixo, apresentando iguais distancias do tubo gerador
de raios X a amostra e da amostra a fenda de recepgao “D” (LP = PD). O plano do
circulo focal contém os raios incidente e difratado, isto é, a fonte, a amostra e a

fenda de recepcéo [41].

A partir da fonte, os raios X atravessam a fenda Soller ou colimadores paralelos (G),
a fenda de divergéncia (B) e irradiam a superficie da amostra (C). Os raios difratados
em determinado angulo 26 convergem para a fenda de recepg¢ao (D). Antes ou
depois da fenda de recepcdo pode ser colocado um segundo conjunto de
colimadores (E) e uma fenda de espalhamento (F). Um monocromador do feixe
difratado pode ser colocado apés a fenda de recepcéo, na posicdo da fenda de

espalhamento [41].

L - fonte de raios X
G - fendas Soller

ny TSl B - fenda divergente
\ - C - amostra
\ ; Circulo do D - fenda receptora
j '\ gonidmetro E - fendas Soller
N F - fenda de espalhamento

T - detector de RX

Figura 7 - Geometria Bragg-Brentano de um difratbmetro de raios X, mostrando as diferentes fendas

utilizadas [41].
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3.4 Uso do método

Abaixo estéo listados alguns usos especificos do método [42]:

e Identificacdo de fases em materiais minerais, quimicos, ceramicos ou outros

materiais de engenharia;

e Identificacdo de multiplas fases em misturas cristalinas;

e Determinacéo da estrutura cristalina de materiais;

e |dentificac@o e andlise estrutural de minerais;

e Reconhecimento de materiais amorfos em misturas cristalinas;

e Analise da estrutura cristalografica e calculo da célula unitaria em materiais

cristalinos;

e Determinagdo quantitativa da soma de diferentes fases em misturas pelo calculo

das proporc¢des dos picos;
¢ Determinacéo quantitativa de fases por métodos de refinamento;
¢ Determinacédo do tamanho do cristalito pela analise da largura dos picos;

¢ Determinacéo da forma do cristalito pelo estudo da simetria dos picos.

3.4.1 Tensao residual

Anteriormente, apresentaram-se o0s tipos de tensOes residuais. Agora, seréo

abordados o seu comportamento sobre o difratograma.

A tensdo em um material pode causar dois efeitos distintos. Se a tensao
corresponder a um esfor¢o uniforme, compressivo ou trativo, também chamado de
macrotensdo, as distancias da célula unitaria dos cristais irdo, respectivamente,
diminuir ou aumentar, ocasionando um deslocamento na posicdo dos picos

difratados [18], conforme exposto na figura 8.

37



METODO DA DIFRACAO DE RAIOS X

Esforgcos nédo uniformes estdo relacionados a tensbes de tragcdo e compressao
simultaneas, as quais resultam em alargamento dos picos difratados em sua posi¢cao
original (sem deslocamento, ver figura 8). Este fendbmeno, chamado de microtensao
em cristalitos, pode estar relacionado a diferentes causas: discordancias (o mais
frequente), lacunas, defeitos, planos de cisalhamento, expansdes e contracdes
térmicas, entre outras. O alargamento de picos relacionado a microtensao pode ser
observado tanto para amostras solidas, como em pos pulverizados, sendo que
nestes ultimos este fenbmeno € idéntico ao do alargamento de picos, face a
diminuicdo do tamanho de particulas (dimensdes inferiores a 1 pm), sendo

praticamente impossivel a distingdo entre estes. [18]

MACROTENSA"O MICROTENSAO
d
—> (—

Livre Tensoes Tensoes | Tensoes
de Compressivas Trativas Nio
Tensdes Uniformes Uniformes .‘ Uniformes

- . | }
LLTTTTTTTTT] IIIIIIIIIIII IIIIIIIIIIII @ZEEJ%
d —» d< <« ‘—bd S 4

Figura 8 - Efeitos das tensdes uniformes (compressiva e trativa) e ndo uniformes sobre a estrutura

cristalina [43].

3.5 Principios da medida de tensao por difracdo de raios X

3.5.1 Calculo datensao residual

O calculo da tenséao residual utilizando difratometria de raios X baseia-se na medida
da distancia interplanar média <dhkl> para varios angulos em relacdo ao feixe

incidente de raios X, como mostra a figura 9. O valor da tensdo é calculado
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indiretamente pela medida da deformacdo de um conjunto particular de planos
cristalograficos {hkl} [39].

Partindo da equacao que relaciona o tensor deformacao com tensor tensao para um

material isotropico, tém-se:

1+v %
&j = g %~ Eakk6ij (6)

Logo, as deformacdes, ¢y, €, € &,, SA0:

1
Exx = E [Gxx - V(Uyy + Uzz)] (a)

1
Eyy = E [O'yy —V(0xy t+ Uzz)] (b)

(7)

1
Ezz = E [Uzz - V(Uxx + Uyy)] ()

DL

Figura 9 - Definicdo dos angulos em relacdo ao sistema de coordenadas da amostra DL, DN e DT
[39].
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Para desenvolver a equacdo béasica que relaciona deformacgéo e tensdo, é preciso
escrever as tensdes em fungdo de um sistema de coordenadas. O sistema
escolhido, geralmente, € o de coordenadas ortonormais coincidentes com 0s eixos
principais da amostra, ou seja, direcdo deformacao (eixo P;), direcdo transversal
(eixo P,) e direcdo normal (eixo P3). Quando a medida é efetivada, utiliza-se um
sistema de eixos que € o de laboratério, isto €, os eixos L1, Ly e L3, como mostrado

na figura 10.

Figura 10 - Sistema de coordenadas do laboratério (Li) com relagdo ao sistema da amostra (Pi) [39,
44].

De modo que [39]:

g1 = WigWj1 €k (8)

Onde ¢;; € o tensor de deformagdo no sistema P;, &';;€ o tensor de deformagéo no

sistema L; e w & a matriz de transformacéo de coordenadas P;em L; obtida a partir
de:

Wik = QjjQjk 9)

Sendo que:
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cosp 0 —sing
sing 0 cos¢

e (10)
cosy sinp O
Aji = (—simp cosy O)
0 0 1

Tendo como resultado:

cos¢pcosyp singcosyp —siny
w= ( —sing cos¢p 0 ) (11)
cos¢psiny  singsiny  cosy
Entdo a relacdo de transformacao dos tensores fica:
gl = WigWj1 €k (12)
Na representacdo das matrizes:
€' = Wir€lqWj; (13)

Sendo que na direcdo principal, ou seja, na direcdo em que ocorreu a deformacéao:

&7z = cos*Psin*Pe,, + sin2¢sin®Pe,, + cospsin2ipe,, +

(14)
+sin®@psin®e,yy, + sin2ysinge,, + cos*Pe,,
Substituindo as equacdes 7 na equacao acima:
£,z = =cos?psin®Ploy, —v(oyy + 0,,)] + lsinqusinztpa
zz = xx yy zz G xy
1 P2 1 g2 g2
+ Ecosd)sm Yoy, + g Sin ¢psin tp[ayy — V(0 + azz)] (15)

1 . _ T
C sin ¢ sin 2y gy, + £ €08 Ylo,, — v(axx + ayy)]
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Analisando do ponto de vista das tensfes superficiais, ou seja, um corpo sujeito

somente as tensGes planares, entéo, o,,= 0,,= 0y,= 0y,= 0, livie das componentes

de cisalhamento, a equacéo anterior torna-se:

' 1 T
€2 =% [0xx — voyy|cos?psin®y + i [0y
(16)
%
—V0Oy,|sin®¢psinyP — A [Oxx + 0yy]cos?y
Usando a identidade matematica
cos?P =1 —sin?y a7)
e fazendo manipulacBes algébricas, obtém-se a seguinte relacéo:
, 1+v\ . ) v
g, = [( E )smzlp(axxcosqu + ayysmqu)] — [E (Oux + ny)] (18)

Fazendo uso da equacdo que relaciona a tensdo em uma superficie obliqua,

transcrita abaixo:
0p = (OxxCOS? P + 0y, SiN*P) (19)

e substituindo a mesma nha equacdo anterior, encontra-se a deformacdo na

superficie da amostra em um angulo ¢ em funcéo da tensao superficial.

g, = [(1 -lE_ v) a¢sin2¢] — [% (Opx + ayy)] (20)

A equacdo acima relaciona a tensao superficial o, em uma dada direcéo definida

pelo angulo ¥ da deformacéo, na direcéo (¢,1) com a tensao superficial.

Se dgy, € 0 espaco entre os planos da rede medida na direcdo definida por ¢ e ¥, a

deformacéo sera expressa em termos da variacdo das dimensdes lineares da rede
cristalina. Assim:

I} Ad:d(blp_do

£,y = Egy = — = —t——— (21)
oyl do do
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onde d, é o espacamento da rede livre de tensdo, como mostra a figura 11.

dp
X

T AN
; _

Figura 11 - Distancias interplanares de graos com diferentes orientacbes de um corpo isento de

tensdes [18].

Substituindo a equacao 21 na equacao 20, obtém-se:

dpy — d 1
Wdo = [( -lE_v)hkl 0¢sin21/1] - [(g)hkl(axx + ayy)] (22)

s - 1+v v ~ ~ .
onde as constantes elasticas (T) e (E)hkl ndo sao os valores obtidos
hkl

mecanicamente, mas o0s valores para as direcbes cristalograficas normais dos
planos da rede na qual a deformacédo € medida especificada pelo indice de Miller
[39].

Devido a anisotropia elastica, a constante elastica na direcao (hkl), normalmente
varia significativamente em comparacdo com o0s valores obtidos por ensaios

mecanicos.

O espacamento da rede para uma dada direcao € dado por [45]:

1+
d‘iﬂ/) = [( E V)hkl 0¢d05in2¢] - [(%)hkldo(o—xx + ny)] + do (23)

A equacao acima descreve a relacdo fundamental entre o espacamento da rede e a

tensdo na superficie da amostra [18, 31, 38]. O espacamento dy, € uma funcéo

linear de sin?y. Fazendo =0, ent&o:

dpo = dolL = [()  (os +03,)]] (24)
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€ igual ao espacamento sem a tensao, d,, menos a contracdo causada pela razao
de Poisson, v, e a soma da tensdo principal. As respectivas distancias estdo

esquematizadas na figura abaixo para um estado plano de tensoées (figura 12).

Figura 12 - Estado plano de tensdes [38].

Voltando a equagéo 23 e derivando com relacdo a sin?y, tem-se:

ad 1+v
oY
= 2
aSilel/) ( E >hkl O'¢ do ( 5)
Obtendo o valor de O
1 E dd gy
0¢ - d_o (1 + V)hkl <aSin21/)> (26)

As constantes elasticas obtidas por difracdo de raios X podem ser determinadas
empiricamente, mas o0 espacamento da rede, d,, € geralmente conhecido.

Entretanto, E »> o,, + 0,,, logo o valor de d, na equacdo difere de d, ndo mais que

1%. Deste modo, a equacéo fica:

¢ 1+v hkl d¢0 asinzv,b

O meétodo torna-se entdo uma técnica diferencial, e nenhuma amostra de referéncia
livre de tenséo € necessaria para determinar do para o modelo de estado plano de
tensao [18, 31, 38].
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Esta equacdo relaciona a tensao superficial em funcdo do angulo . Os trés
métodos mais comuns do calculo da tenséo residual por difragdo de raios X sdo: um
angulo, dois angulos e a técnica de sin%y. Devido as aplicacdes (materiais

policristalinos), sera dada énfase a técnica do sin?i.

3.5.2 Técnica do sin?y ou da multipla exposicdo

Atualmente a técnica mais empregada na determinacdo da tensdo residual por
difracdo de raios X é a técnica do sin?y, também chamado de método da mdltipla
exposicdo. Neste método, uma série de medidas sdo feitas para diferentes
inclinacdes de ¥ (figura 13). O espacamento interplanar, ou posi¢do do pico 20, é

medido e representado como uma curva [46].

Figura 13 - Tensdo compressiva em um material policristalino e isotropico [47].

Essa técnica é recomendada quando se deseja grande precisdo nas medidas e

também quando a amostra apresenta certo grau de textura.

A equacéo:

Epp = [(1 -|E- v) a¢sinzz/)] — [% (0ux + ayy)] (28)

vista anteriormente, mostra uma relagao linear entre 4y, € 0 sin?y, logo, plotando

esses valores, deve-se encontrar uma reta cujo coeficiente angular (m) sera:
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1+v)
E

(29)
Sendo assim, a tensdo g, sera obtida pelo calculo do coeficiente angular da reta

gerada plotando os valores da deformac&o medida versus o sin?y, pela equacao:

E
1+v)

0'4, =m (30)
O procedimento basico para a determinacdo da tensao residual utilizando a técnica

do sin?y é o seguinte [46]:

a) Determinar a posicdo 26 do pico de difracdo de um determinado conjunto de
planos (h, k, ) nas vérias orienta¢fes (inclinacdes) iy da amostra escolhidas para
a medida;

b) Converter os valores de 26 obtidos, nos correspondentes valores dos espagos
interplanares, por meio da lei de Bragg;

c) Representar graficamente a deformacgdo Ad/d versus sin?i;

d) Determinar a inclinagdo m da reta obtida;

e) Utilizar a equacgéo 30 para obtencéo da tenséo.

A principal vantagem da técnica sin?y, considerando o tempo adicional requerido
para a coleta de dados, estd no estabelecimento da linearidade de d como uma
funcdo de sin?y para demonstrar que a medida de tens&o residual por difracdo de

raios X é possivel na amostra de interesse.
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4. TECNICAS EXPERIMENTAIS

4.1 Susceptibilidade magnética AC

As propriedades magnéticas dos acos inoxidaveis duplex tém sido amplamente
estudadas [48]. Contudo, a maior parte das pesquisas concentra-se em histerese
magnética e ruido de Barkhausen, enquanto que a susceptibilidade AC tem recebido
menos atengdo. Por esse motivo, neste trabalho seré investigada a influéncia dos

diferentes tratamentos térmicos nas medidas de susceptibilidade magnética AC.

A susceptibilidade magnética é a propriedade que relaciona a quantidade de campo
aplicado (H) em um material com a magnetizacdo (M) do mesmo [49]. Em diversas

classes de materiais, essa relacéo € linear (figura 14):

M = yH (31)

E importante saber que a equac&o anterior pode ser utilizada como aproximacao em

materiais cuja relacdo € mais complexa.

MA

Figura 14 — Comportamento ferromagnético padrdo, curva M versus H.
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4.1.1 Medida de susceptibilidade

As medidas de susceptibilidade realizadas utilizam um método de avaliacdo de

tensdes em bobinas [50].

A bobina externa na figura 15 gera um campo magnético alternado nas duas
bobinas internas. Estas bobinas internas sdo idénticas, entretanto os sentidos de
enrolamento sédo opostos, de modo que suas diferencas de potencial sejam iguais
em modulo, mas com sinais opostos. Logo, o valor resultante lido em numeracao
sera nulo. Caso um material magnético seja colocado dentro de uma das bobinas, a
soma de suas diferencas de potencial serd diferente de zero, pois o material

alternaria uma das tensoes.

Bobinas
Internas

VG‘.

Lock-in

Vp

NN

Bobina
Externa

Figura 15 - Esquema simplificado da medida da susceptibilidade.

Os dados sobre a susceptibilidade magnética sdo fornecidos da seguinte forma: a
bobina externa gera o seguinte campo magnético alternado
B = B, cos wt (32)

Pela lei de indugéo de Faraday,

_ @) 33)
o dt
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® = fBﬁ dA (34)
® = BA (35)
d (36)
V=—-—(BA
dt( )
dB d(B, coswt 7
ve a2 L yo g UBocose) (37)
dt dt
V =AB,w sinwt (38)
onde A € uma constante.
Analogamente para as bobinas internas,
V,=ABy, w sinwt e Vy, = A Byp @ sinwt (39)
A diferenca de potencial entre as bobinas internas sera dada por:
Vo, — Vy = [Boq — Bop] A w sin(wt) = AV (40)
AV [Bog — Bop] A w sin(wt) (1)
72 Bop A w sin(wt)
AV Bya — Bop
— = 42
%4 Bop (42)
Supondo que h& material na bobina interna a,
Bos = uH, p — permeabilidade do meio da amostra.
Boa = HoH, po — permeabilidade do meio sem amostra.
Assim:
AV H—uyH AV -
av U Ho av _ U= Ho (43)
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Por definicdo:

U=l

po(l+x)=p = x= (44)
Ho
Igualando as equacdes 43 e 44:
AV v, -V,
= — o y= 45
X==x 7 (45)

Apesar de a susceptibilidade ser calculada apenas a partir das medidas de tensdes
que foram mostradas, a mesma depende de vérios fatores como frequéncia e
temperatura. Por isso, o dispositivo de medida (susceptbmetro) deve aferir varias

grandezas simultaneamente.

4.2 Refinamento pelo método de Rietveld

Em 1969, Rietveld [51] apresentou um método de refinamento de estrutura cristalina
(método de Rietveld — MR) que permite realizar, simultaneamente, refinamento de
célula unitaria, refinamento de estrutura cristalina, analise de microestrutura, anélise

quantitativa de fases, e determinacdo de orientacao preferencial [52].

Esse método é baseado na comparacdo do padrdo de difracdo de raios X
observado, com um padrdo calculado dos dados de estruturas (parametros
cristalograficos) das fases existentes, como ilustrado na figura 16. Para isto,
parametros da estrutura cristalina, assim como outros parametros relacionados com
as caracteristicas fisicas da amostra e com o alargamento instrumental, sdo
refinados de modo que o difratograma calculado se aproxime o melhor possivel do

difratograma observado [53].

O padrao calculado € obtido pela introducéo direta das informacdes sobre simetria
do grupo espacial, parametros de rede, posicdes atbmicas e posi¢cdes de ocupacao
dos atomos. Estes dados geralmente sédo fornecidos pelas bases de dados como as
fichas CIF (Crystallographic Information File) [54] e PDF (Powder Diffraction Files)

[55]. Ja o padrdao observado é definido pela intensidade dos pontos medidos (Yoi)
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num processo de varredura passo-a-passo com incremento A20 constante. O
difratograma calculado é definido pelos n pontos calculados (yi), has mesmas

posicdes dos pontos observados.

A intensidade calculada é dada pela equacéo 46 [56].

2
Vi = Orsi Zd) S¢ thp Jho LPno|Faukne| GhoiangiPhg + Yoi (46)

onde ¢ € a correcao da rugosidade superficial no ponto i, S € o fator de escala, J, é
a multiplicidade da reflexdo h, Lyn € o fator de Lorentz e de polarizagéo, F, € o fator
de estrutura, Gy e an So respectivamente os valores da funcdo de perfil e da funcéo
assimetria no i° ponto, Py € a funcdo para corrigir a orientacdo preferencial, e yy, a
intensidade da radiacdo de fundo no i° ponto. Nessa equacédo, € considerado que
apenas um pico de Bragg estd contribuindo para a intensidade nesse ponto. A
somatoéria em “¢” leva em consideracao todas as fases presentes na amostra e a

somatéria em “h¢” leva em consideracao a superposicao de picos de todas as fases.

* * Experimental
— Calculado
- f IExp B Calc
Rwp = 9,44%

Intensidade (u. a.)

20 30 40 50 60
20 (°)

Figura 16 — Gréfico de Rietveld. Ajuste do difratograma: comparagédo entre o padrao calculado (linha)
e o observado (circulo) [57].
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O conjunto de parametros, P, envolve todos os termos para se calcular a equacao
46. Assim, para cada um dos n pontos do difratograma é calculada uma intensidade
yi, @ qual é comparada com a intensidade observada y,;. Variacdes nos parametros

podem causar varia¢des tanto na forma quanto na intensidade dos picos.

O método aplicado no ajuste do padrdo de difracdo calculado ao observado é o
método dos minimos quadrados, que dentre suas vantagens, pode-se citar a rapidez
na resolucéo e determinagdo dos erros em cada ciclo do refinamento. Porém, como
as variaveis envolvidas geralmente estdo correlacionadas, o método pode levar a

divergéncia dos valores durante os ciclos do refinamento.

A guantidade a ser minimizada € dada pela equacdo M abaixo (equacdo 47),

chamada funcé&o minimizacao.

M= Z W Yo —¥i)* = 2 wi(&)? (47)
j J
com o peso w; = 1/yq.

Uma equacdo sera criada para cada parametro refinado e entdo serd montado um
sistema de m equagdes e m parametros. Resolve-se o sistema e novos valores para
0s parametros do conjunto P serdo gerados. Esse novo conjunto de parametros &
usado como conjunto inicial para um novo ciclo de refinamentos. Assim, de ciclo em
ciclo, os parametros sdo refinados até que a convergéncia dos parametros seja
obtida. O padrédo calculado, ao se ajustar ao padréao observado, fornece dados dos

parametros de estrutura do material e parametros do perfil de difracao.

4.2.1 Iindices de refinamento

A qualidade do refinamento é verificada através dos indices [52, 56]:

2
Ziw; (Yo = 3)
WY,

Rwp = 100. (48)

O denominador dessa equacdo € a fungdo minimizacdo (equacdo 47). Esse € o

indice que deve ser analisado para verificar se o refinamento esta convergindo. Se
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Rwp esta diminuindo, entdo o refinamento esta sendo bem sucedido. No final do

refinamento ele ndo deve estar variando, significando que o minimo ja foi atingido.

Rwp
S = Rexp (49)

Onde Rexp € o valor estatisticamente esperado para o Rwp. S €& chamado de
“goodness of fit” e deve estar proximo de 1,0 ao final do refinamento, significando
que nada mais pode ser melhorado, pois 0 Rwp ja atingiu o limite que se pode

esperar para aqueles dados de difracdo medidos. O Rexp € dado por

(N—P) 1/2
PRY (ij)z

Onde N é o numero de pontos efetivamente utilizados no refinamento, e P o nimero

Rexp = 100 [ (50)

de parametros refinados.

Embora todos esses indices fornecam subsidios para julgar a qualidade do
refinamento, nenhum deles esta relacionado com a estrutura cristalina e sim apenas
com o perfil do difratograma. Para avaliar a qualidade do modelo estrutural refinado,
deve-se calcular 0 Regragg, que é descrito como uma fungdo das intensidades

integradas dos picos.

& 1, — LD
Rpragg = 100. C L l (51)

Ou para o General Structure Analysis System (GSAS)

(Xhkil Fria (0bs) — Fryg(calo)|)
Yhki Fhii(obs)

Rr = (52)

Como a intensidade integrada esta relacionada com a estrutura cristalina (tipos de
atomos, posicdes e deslocamentos atbmicos), este € o indice de interesse para se

avaliar a qualidade do modelo refinado da estrutura cristalina.
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4.2.2 Fontes de desvios e erros

Com o objetivo de mostrar ao usuario a importancia de realizar uma coleta de dados
bem feita, abaixo estdo listadas as principais fontes de desvios e erros que poderao
acarretar num refinamento inadequado ou fisicamente impossivel. Estas fontes

podem ser [58]:

Instrumentais:

o Desalinhamento do equipamento;
o Uso de fendas inadequadas;

o Comprimento de onda errado.

Preparacdo de amostras:

o Deslocamento/transparéncia da amostra;
. Orientacéo preferencial;

. Amostragem.
Amostras:

. Anisotropia;
o Tamanho do grao;
o Micro absorcao (AQF).

Coleta de dados inadequada
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5 MATERIAIS E METODOS

5.1 Material

O aco utilizado nesse trabalho foi um inoxidavel duplex de baixa liga: UNS S32304.
Este aco possui boas propriedades mecanicas e fisicas, excelente resisténcia a
corrosao sob tensao e outras formas de corrosdo, bem como boa soldabilidade.
Estas propriedades o tornam uma alternativa, tanto do ponto de vista técnico como
do econbmico, superior a outros tipos de acos inoxidaveis, como 0S acos
austeniticos AISI 304, 304L, 316, 316L, 321 e 347, os acos ferriticos AlISI 430 e 444
e 0s acos martensiticos AISI 410 e 420 [59].

Atualmente este material é largamente utilizado na induUstria petrolifera,
principalmente na fabricac@o de camadas internas de tubos flexiveis que sdo usados

como condutores de petréleo nas plataformas maritimas.

Algumas das propriedades mecénicas e fisicas deste material encontram-se listadas
nas tabelas 4 e 5, bem como o diagrama TTT (transformacao-tempo-temperatura) na

figura 17.

Tabela 4 — Propriedades mecéanicas do a¢o inoxidavel duplex UNS S32304 [60].

Propriedades mecanicas a Valores minimos Valores tipicos
20°C P H C  P@5mm) H@mm)  C(1Lmm)
imi 0,
Limite de esz’,\‘ﬂ’gg“)e”to a02% ppo2 400 400 420 450 520 545
Limite de resisténcia a tragédo RM 630 600 600 670 685 245
(MPa)
Alongamento (%) A5 25 20 20 40 35 35
Dureza HB - - - 210 220 225

P = chapa grossa laminada a quente. H = bobina laminada a quente. C = chapa fina laminada a frio.

Tabela 5 — Propriedades fisicas do aco inoxidavel duplex UNS S32304 [60].

Propriedades fisicas Valores a 20 °C
Densidade (g/cm®) 7.8
Médulo de elasticidade (GPa) 200
Expansé&o térmica (10°/K) 12,0
Condutividade térmica (W/m °C) 16

Magnética Sim
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32304 32001 32205 32550
™ 32520 32750 32760 39274 =
1000 — 1000
800 @ — 800
600 | - 600
400 - < | [0
200 — — 200
10 100 1000 10000 (sec.)
0.1 1 10 hours

Figura 17 — Diagrama TTT dos acos inoxidaveis duplex baseados na metalografia éptica para as
temperaturas entre 600 e 1050 °C e nas medidas de dureza para as temperaturas entre 300 e 600 °C

[6].

O material foi recebido em forma de fita com dimensdes de 72,0 mm de largura por
1,8 mm de espessura, sendo que no processo de fabricacéo foi laminado a quente,
com posterior tratamento a 1050 °C, seguido de resfriamento ao ar, conforme
especificacdes do fabricante [61]. A tabela 6 apresenta a composi¢cao quimica da
liga estudada.

Tabela 6 — Composicao quimica do aco inoxidavel duplex UNS S32304 [61].

%C  %Si %Mn %P %S  %Cr %Mo %Ni %Ti %N %Cu PRE

0,02 0,27 136 0,03 0,001 22,15 0,13 3,555 0,011 0,113 0,4 24,39

5.2 Tratamento térmico

As amostras avaliadas foram submetidas a trés tratamentos térmicos que se
diferiram pela mudanca na temperatura de tratamento. Para isso, utilizou-se um
forno tipo mufla em atmosfera ambiente, pertencente ao Laboratério de Tribologia,
Corrosédo e Materiais (TRICORRMAT) da Universidade Federal do Espirito Santo
(UFES), como mostra a figura 18. O tempo de exposi¢cao das amostras no forno foi
idéntico: oito horas. ApoOs o tratamento, as amostras foram resfriadas rapidamente

em agua [61].

As amostras foram identificadas de acordo com a temperatura de tratamento térmico

da seguinte forma (tabela 7):
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Tabela 7 — Identificagdo das amostras de acordo com a temperatura de tratamento térmico.

Temperatura (°C) Amostras
- CR (Como Recebido)
600 A
750 B
900 C

Figura 18 - Forno tipo mufla, pertencente ao Laboratério de Tribologia, Corrosdo e Materiais
(TRICORRMAT) da Universidade Federal do Espirito Santo (UFES) [61].

5.3 Difracao de raios X

Todos os difratogramas foram obtidos a partir de um difratdbmetro da marca Rigaku,
pertencente ao Laboratério de Difracdo de Raios X do Programa de Pos-Graduacao
em Engenharia Mecanica (PPGEM) da UFES, apresentado na figura 19, com uma
fonte de radiagdo CuKa ( A= 1,54056 A ) numa geometria Bragg-Brentano [42]. O
intervalo angular em 26 usado para todas as amostras foi de 5,00 a 145,00° o que
possibilitou observar todos os picos da fase austenitica e ferritica. As medidas foram
feitas em modo passo-a-passo (step scan) com tempo de 2 s, divergente slits de
1/2°, detector slit de 3 mm e passos angulares de 0,02°.
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Figura 19 — Difratdmetro de raios X pertencente ao Laboratério de Difracdo de Raios X do PPGEM -
UFES.

5.4 Refinamento Rietveld

Primeiramente foi necessério identificar as possiveis fases presentes. Para essa
finalidade, utilizou-se o programa Search Match, e a seguir, as fichas cristalograficas
foram obtidas a partir do banco de dados, como dito anteriormente [54, 55]. A partir
da obtencdo desses dados, o pacote General Structure Analysis System (GSAS)
[62] com a interface EXPGUI [63] como mostrado na figura 20, foi utilizado na

realizacdo do refinamento pelo método de Rietveld.

File Options Powder Xtal Graphs Results Calc ImportExport Help
expnam | expect | genies | powprer | powptor | tstview | ivepiot |
LS Controls | Phase | Histogram | Scaling | Profie | Constraints | MO Pref Orient | SH Pref Orient

Select 2 histogram | Lastistory: | GENLES Win32 Oct21 11:54:51 2011 Sasqe 0.106E406
I type bank ang/wave title
1XC 1 134068 Title Record £ e Jeomorecetidot
g Criterion
[Number of cyetesfs | 0.01 v ]
Marquardt Damping o vt
Print Options (0) | 1wl | : g
— =2
LS matrix bandwidth[o | } —
Intensity |
Extraction |
s |LeBall damping 0 — [smaetroesw | L.
1 (Phase #)
Rietveld (FiaF Sas (of Mg il s
Flealc)Weighted ¢ © © ¢ € ¢ ¢ € € (Modelblased) 1 .
EquallyWeighted © © © ¢ € € € € C (LeBall method) 'i L
! Aok A y - oy
| A 59
| g

L o .

Figura 20 — Interface EXPGUI [63].
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Acessando o Istview da interface EXPGUI, € possivel retirar os valores obtidos
durante o refinamento, tais como: posi¢cdes atbmicas, parametros de rede, além dos
indices de refinamento descritos na secéo 4.2.1. Dentre esses valores que indicam a
qualidade do refinamento, da-se énfase ao CHI**2 e ao R(F**2) os quais devem ser

aproximadamente 1,0 e 0,05 respectivamente.

5.5 Susceptibilidade magnética AC

As curvas de susceptibilidade magnética AC em funcdo da temperatura de
tratamento térmico foram obtidas através do aparato experimental que foi descrito

anteriormente na secéo 4.1.

O dispositivo de medida (Susceptdbmetro) utilizado na afericdo das medidas pertence
ao Laboratério de Altas Pressfes (PRESLAB) do Departamento de Fisica da UFES.
Dentre os componentes, inclui um amplificador Lock-in (EG&G Princeton 5210) e
multimetros (Kheitley 196 DMM e HP 34401%) para medida de temperatura, caso

necessario, e corrente na bobina geradora de campo.

Devido a influéncia da geometria da amostra no valor da susceptibilidade magnética,
fator geométrico [50], as amostras foram cortadas em tamanhos semelhantes, com
dimensdes de 2,0 mm de largura por 2,0 mm de espessura, como mostra a figura
21. Além disso, a camada superficial de Oxido foi retirada com a utilizacao de lixas
com granulometria de 100 e 320.

- Zoom CR

gllllllll]lllllllll:

CR A B C

yﬂllllulllllllgrﬂllllI:!IIIII|II2'"II|llgllllllllgmlllIII;,IIII,II!

Figura 21 — Amostras utilizadas nas medidas de susceptibilidade magnética AC.
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5.6 Microdureza

A fim de avaliar a microdureza das principais fases (austenita e ferrita), utilizou-se
para tal ensaio um durdbmetro da marca Pantec modelo HXD — 1000TM. (Laboratorio
TRICORRMAT - UFES), com uma carga de 25 gramas. Vale mencionar que para

cada amostra foram realizadas sete medigdes.

5.7 Tensd&o residual — método do sinys

Devido a grande quantidade de 6xido encontrado nas amostras a 750 °C (amostra
B) e 900 °C (amostra C), para esse trabalho, decidiu-se utilizar apenas as amostras
como recebido (amostra CR) e a 600 °C (amostra A), dado que o estudo deseja
verificar a tensdo residual em amostras nas quais a retirada de Oxido ndo seja

necessaria.

A fim de medir a tens&o residual, a técnica do sin?y foi utilizada. Os detalhes dessa
técnica foram descritos na secdo 3.5.2. Vale ressaltar que os picos mais intensos
nao foram usados, pois a possibilidade de sobreposi¢do era grande e, além disso,
apresentaram forte grau de textura. A técnica apresentou as seguintes

consideracgoes:

e Variacdo de y: -30< { <+30 (com passo +10)

e Plano de medida da fase ferritica — 211

e Plano de medida da fase austenitica — 311

e Os valores do moédulo de elasticidade (E) e do coeficiente de Poisson (v) foram

retirados com base na literatura [64], conforme a tabela 8.

Tabela 8 - Valores de médulo de elasticidade e coeficiente de Poisson para a ferrita e austenita [64].

Ferrita Austenita
Erp (GPa) E+p (GPa) VRD V1D Erp (GPa) En (GPa) VRD V1D
201 226 0,186 0,333 190 186 0,305 0,281

As medidas para cada angulo y foram feitas em modo passo-a-passo (step scan)
com tempo de 16 s, divergente slits de 1/2° detector slit de 3 mm e passos

angulares de 0,02°.
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6 RESULTADOS E DISCUSSAO

Nessa sec¢do, serdo apresentados os resultados da caracterizacdo do ago inoxidavel
duplex UNS S32304, submetido a varios tratamentos térmicos. Sua composi¢ao
quimica foi apresentada na sec¢do 5.1. Os principais resultados obtidos foram:
microestrutura apos tratamento térmico, variagdo da susceptibilidade magnética AC
com a temperatura de tratamento térmico, microdureza das fases austenitica e
ferritica e a tenséo residual. Outro importante resultado foi a quantificacdo das fases
presentes no aco. Os meétodos para a obtencdo desses resultados foram descritos
detalhadamente nas se¢bes 4 e 5.

6.1 Microscopia Optica

As figuras 22, 23, 24 e 25 apresentam as imagens ampliadas da superficie de cada
amostra apds estas terem sido submetidas aos tratamentos térmicos e ataques

eletroliticos como descrito por Tamiasso e Anschau [61].

Figura 22 - Microestrutura do aco UNS S32304 no estado como recebido (amostra CR). Ataque de
Groesbeck [61].
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Figura 23 — Microestrutura do agco UNS S32304 tratado a 600°C durante 8 horas (amostra A). Ataque
de Groesbeck [61].

Figura 24 - Microestrutura do aco UNS S32304 tratado a 750°C durante 8 horas (amostra B). Ataque
de Groesbeck [61].

Figura 25 - Microestrutura do agco UNS S32304 tratado a 900°C durante 8 horas (amostra C). Ataque
de Groesbeck [61].
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Nas imagens anteriores, a regido clara representa a austenita, enquanto a escura

representa a ferrita.

Analisando as figuras 22, 23, 24 e 25, é possivel perceber que em todas as
amostras 0s graos encontram-se alongados. Este fato se deve, em especial, ao
processo de laminacdo a quente que ocorreu durante o processo de fabricacdo da
amostra. Porém, observa-se que a medida que a temperatura de tratamento térmico
aumenta, esse efeito € minimizado. Além disso, observando as imagens, verifica-se
a existéncia de orientacdo cristalografica preferencial (textura). A textura pode se
desenvolver em um metal ou liga durante uma ou mais operacdes de
processamento, tais como laminacdo, conformacdo mecéanica e recozimento.
Contudo, a presenca ou auséncia de orientacao preferencial ndo pode ser inferida
apenas a partir da forma dos gréos, logo, neste trabalho, a presenca de orientacéo
preferencial nas amostras sera comprovada a partir do refinamento pelo método de

Rietveld que sera detalhado na sec¢éo 6.3.

Neste trabalho a quantificacdo das fases foi realizada por meio do refinamento

Rietveld, e sera apresentada na sec¢ao 6.3.1.
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6.2 Difragdo deraios X

Nos difratogramas das amostras submetidas ao ensaio de difracdo de raios X,

observou-se que:

o Na amostra CR (como recebido), encontraram-se reflexdes bem definidas das

fases ferrita (a) e austenita (y), conforme ilustra a figura 26.

5000 1 1 1 1 |
(110)

4000 —

3000

(111)
2000 | ;

Intensidade

1000 (211)
¥ & (311)
] o ] ?
04 L_)L N
T T T T T T T T T T T T T
20 40 60 80 100 120 140
2 6 (graus)

Figura 26 — Espectro de difracdo de raios X da amostra no estado como recebido (CR). Radiagéo
CuKa, <A>= 1.54056 A, geometria Bragg-Brentano.

Nesta figura, também estdo representados os planos que apresentaram o0s picos de
difracdo mais intensos, sendo (111) para a fase y e (110) para a fase «; além
daqueles aos quais foram feitas as medidas de tensao residual, sendo os planos

(211) e (311) para as fases ferritica e austenitica respectivamente.

o Nas amostras submetidas a tratamentos térmicos, também pode ser visto
reflexdes bem definidas das fases ferrita e austenita, como ilustrado no quadro
comparativo pela figura 27. Porém, ao analisar os espectros de difracdo, é possivel
verificar a presenca de diferentes 6xidos nas amostras B (750 °C) e C (900 °C),

sendo o pico mais intenso referente a ferrita. Quanto a amostra A (600 °C), é

64



RESULTADOS E DISCUSSAO = 65

possivel perceber a auséncia de outras fases além da ferrita e austenita, sendo o

seu padrao de difragdo semelhante ao da amostra CR.

Estas fases também foram quantificadas através do refinamento pelo método de
Rietveld.

Amostra C

e T =900°C
[o}]
T
m Amostra B
T — . A A A - T=750°C
[7}]
c
o]
)
E Amostra A
A A S T=600°C
) ttlwl — Como Recebido
¥ (211)(311) Amostra CR 600 °C
mosira
Y oL ¥ o ¥ Como 750 °C
- " N | N - Recebido | |—— 900 °C

0 30 60 90 120 150
26 (°)

Figura 27 — Quadro comparativo dos espectros de difracdo de raios X das amostras CR (estado como
recebido), A (600 °C), B (750 °C) e C (900 °C). Radiacdo CuKa, <A>= 1.54056 A, geometria Bragg-
Brentano.

6.3 Refinamento pelo método de Rietveld

Como dito anteriormente, esse método é baseado na comparacdo do padrdo de
difracdo de raios X observado, com um padrdo calculado dos dados de estruturas
(parametros cristalograficos) das fases existentes. A partir deste refinamento foi
possivel obter informagcbes muito importantes, como a quantidade de fases
presentes em cada amostra e a existéncia de orientacdo preferencial (textura) nas

amostras.

E importante salientar que a orientacdo preferencial produz erros sistematicos,
alterando as intensidades relativas das reflexdes. A fim de corrigir este efeito, a

funcdo March-Dollase disponivel no GSAS pode ser empregada. Sua principal
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vantagem é compensar corretamente o aumento da intensidade de uma reflexédo

com a reducao das outras intensidades.
Os resultados obtidos pelo refinamento de Rietveld estdo descritos a seguir.
o Amostra CR (Como recebido)

A figura 28 apresenta o grafico de Rietveld para a amostra no estado como recebido.

A patrtir do refinamento, as fases presentes na amostra sao: ferrita e austenita.

diff
Obs <
Calc -
bckgr

4000

3000 4 -

2000 o B o

Intensidade

Ferrita

Austenita

-1000 < -

40 60 80 100 120 140
20

Figura 28 — Gréfico de Rietveld para a amostra no estado como recebido (CR), com medidas de
equipamento convencional, Ac,= 1.54056 A.

Inicialmente, o refinamento apresentou uma grande discordancia entre as
intensidades calculadas e observadas, o que indicou uma forte evidéncia de textura.
A fim de corrigir a orientacao preferencial que foi observada, empregou-se a fungao
March-Dollase (presente no GSAS). Logo, a partir do refinamento, verificou-se a
existéncia de orientagdo cristalografica preferencial (textura) nos planos (111) e

(110) para a fase austenitica e ferritica respectivamente.

E importante afirmar que a correcéo da textura torna viavel a quantificacdo das fases
pelo método de Rietveld que sera abordada na secéo 6.3.1. Na tabela 9 encontram-

se o0s dados obtidos ap6s o refinamento.
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Tabela 9 - Dados obtidos apds o refinamento da amostra CR.

Analise quantitativa Orientacéo preferencial Indicadores do

Fase de fases Planos Razao refinamento
(Fracdo massica)
Ferrita 0,602 + 0,001 (110) 0,626 S2=Chi**2 = 1,694
Austenita 0,398 + 0,001 (1112) 0,693 R(F**2) = 0,0589

) Amostra A (600 °C)

A figura 29 apresenta o grafico de Rietveld para a amostra tratada termicamente a
600 °C (amostra A). Semelhante a amostra CR, a partir do refinamento, as fases

presentes na amostra sao: ferrita e austenita.

7000 diff
Obs
Calc

bekgr

T

6000 -
5000 -} + B
4000 - i L

3000 - i -

Intensidade

Ferrita

Austenita

Ao . . —_— x
20 40 &0 80 100 120 140

Figura 29 - Gréfico de Rietveld para a amostra tratada termicamente a 600 °C (amostra A), com
medidas de equipamento convencional, Ac,= 1.54056 A.

Como visto anteriormente na amostra CR, a amostra A também apresentou
orientacdo cristalografica preferencial para a fase ferritica e austenitica. De igual
modo, a funcdo March-Dollase foi utilizada para corrigir a textura observada durante

o refinamento.

Na tabela 10 encontram-se os dados obtidos apds o refinamento.
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Tabela 10 — Dados obtidos apds o refinamento da amostra A.

Andlise quantitativa Orientacéo preferencial

Fase de fases

Indicadores do

(Fracio massica) Planos Razao refinamento
Ferrita 0,597 + 0,001 (110) 0,607 ) n
_ (111) 0352 S“=Chi**2 =1,916
Austenita 0,403 + 0,001 (201) 0.686 R(F**2) = 0,0546

o Amostra B (750°C)

A figura 30 apresenta o grafico de Rietveld para a amostra tratada termicamente a

750 °C (amostra B). A partir do refinamento, além das fases ferritica e austenitica,

também se pode observar a presenca de dois tipos oxidos: Cr,O3 e Fe,0:s.

=

5000 o

4000

3000

Intensidade

2000 o
1000

diff
Chs  + L
Cale
bekgr

Ferrita
Austenita
1 1l Crao3
Fe203

A

-1000 - - ke .
J v w

. ———
40 80 80 100
20

T
120 140

Figura 30 — Gréfico de Rietveld para a amostra tratada termicamente a 750 °C (amostra B), com

medidas de equipamento convencional, Ac,= 1.54056 A.

Como as amostras anteriores, a amostra B também apresentou orientacdo

cristalografica preferencial. De igual maneira, a op¢cdo March-Dollase (presente no

GSAS) foi utilizada para corrigir a textura observada durante o refinamento.

Na tabela 11 encontram-se os dados obtidos apds o refinamento.
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Tabela 11 — Dados obtidos apds o refinamento da amostra B.

Analise quantitativa

Orientagéo preferencial

Fase

de fases

Indicadores do

(Frag8o massica) Planos Razao refinamento
110
Ferrita 0,629 £ 0,001 (110) 0,648
) 0957 s2-chi*2 = 2,003
Austenita 0,101 + 0,001 - _ R(F2) = 0,1,765
Cr,03 0,212 + 0,003 - -
Feo0O3 0,058 + 0,002 - _

o Amostra C (900 °C)

A figura 31 apresenta o grafico de Rietveld para a amostra tratada termicamente a
900 °C (amostra C). A partir do refinamento, além das fases ferritica e austenitica,

também se pode observar a presenca de dois tipos 6xidos: Cr,03 e Fe30g,.

M BRI EPE T BT PR TS R S

diff
Obs 4
Calc
bekgr

2000

1500 —

1000 —

Intensidade

500 +

Ly L

Ferrita

Austenita
Crao3
Fe304

| I I (| [ | ([ I U T U I A (A A 1 i I I HH:

oy

-500

140

Figura 31 — Gréfico de Rietveld para a amostra tratada termicamente a 900 °C (amostra C), com
medidas de equipamento convencional, Ac,= 1.54056 A.

Como as amostras anteriores, a amostra C também apresentou orientacao
cristalografica preferencial. Contudo, além das fases ferritica e austenitica, a fase

Cr,0O3 também apresentou textura. De igual forma, a fim de corrigir a orientacéo
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preferencial observada durante o refinamento, utilizou-se a opcado March-Dollase
(presente no GSAS).

Na tabela 12 encontram-se os dados obtidos apds o refinamento.

Tabela 12 — Dados obtidos apds o refinamento da amostra C.

Andlise quantitativa Orientacéo preferencial .
Indicadores do
Fase de fases Planos Razao refinamento
(Fracdo massica)
Ferrita 0,346 + 0,001 (110) 1,839
. (220) 0,440
Austenita 0,037 £ 0,001 '
(311) 0,359 S?=Chi**2 = 1,951
(104) 3,085 R(F**2) = 0,0745
Cr,03 0,301 £ 0,001 (312) 1,255
Fes04 0,316 + 0,001 - -

Em suma, a partir dos refinamentos, observou-se que em todas as amostras houve
discordancia entre as intensidades calculadas e ajustadas (ajuste inicial), o que é
uma forte evidéncia de textura. Todavia, com base nos indicadores do refinamento e
no aspecto visual, pode-se afirmar que se obteve éxito no ajuste de todas as

amostras, apesar da orientacéo preferencial.

Os resultados completos dos refinamentos para cada amostra encontram-se

disponiveis no Anexo A.
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6.3.1 Analise quantitativa de fases

A figura 32 mostra o resultado da quantificagcdo das fases obtidas apds o
refinamento para as amostras CR, A, B e C. Dentre outros, foram refinados: o
parametro de rede, deslocamento da amostra, fator de escala, largura a meia altura,

radiacdo de fundo (background) e as fungdes de perfil.

Como dito anteriormente, ha uma forte evidéncia de textura nessas amostras,
porém, esse fato ndo torna inviavel a quantificacdo das fases por este método, visto

gue a presenca de orientacdo preferencial foi considerada durante o refinamento.

11[} T T T T
0.9 4 .
0.8 4 .
0.7 H -
um D,B - -]
E ] i
@. 0.5 H _
i 0,4 _ _ I F errita
(R _ 1 (I Austenita
0,3 — |:|C r2[}3
i 1 | Fes0y
0.2 ‘ ] EEFe;04
0,1 5
0,0 - . - | - |
CR A B

Amostras

Figura 32 - Resumo da analise quantitativa das fases através do refinamento de Rietveld do espectro
de raios X das amostras CR (como recebido), A (600 °C), B (750 °C) e C (900 °C).

Ao analisar a figura 32, verifica-se que:

o Nas amostras CR e A ndo houve mudancgas significativas na quantidade de
fases, tanto para a ferrita como para a austenita,
o Com o aumento da temperatura de tratamento térmico, amostras B e C,

ocorreram a formacao de trés tipos de 6xidos. Em ambas as amostras, obtiveram-se

71



RESULTADOS E DISCUSSAO

a formacéo de 6xido de cromo (Cr,0O3). Além deste, houve a formacédo dos 6xidos de
ferro Fe,O3 e Fe3O4 nas amostras B e C respectivamente.

Em seu trabalho, Silva [65] determinou por metalografia quantitativa que a
porcentagem em volume de ferrita, para a amostra CR, foi de 62,0 £ 4,0 %. Cabe
observar que as porcentagens volumétricas podem ser consideradas iguais as
porcentagens em massa, uma vez que as fases ferrita e austenita possuem
densidades praticamente iguais [65]. Assim, para comparacdo em fragcdo massica,
esse valor pode ser dado por: 0,62 £ 0,04. Comparando com o resultado obtido para
a amostra CR através do refinamento (0,602 = 0,001), verifica-se que ha uma
diferenca de aproximadamente 3%. Portanto, a analise pelo refinamento pode ser
considerada satisfatéria para a amostra CR, tendo em vista a forte orientacdo
preferencial que apresenta.

6.4 Susceptibilidade magnética AC

A variacdo da susceptibilidade magnética com a temperatura de tratamento térmico

também foi estudada. A figura 33 mostra esse comportamento.

1,6x10° : . . : ;
1,4)(10'2—- i
1,3x10% | ] i
1,2}(10'2—- i
1,1x10® ] ' i

1,0x107 - -

(emu/mol O)

9,0x10° - -

AC

| | | ' Amostra CR
8,0x10° i Amostra A
| ] | —— Amostra B
7.':':‘10-3 - i Amostra C

X

6,0x10° - r
0 200

T T T

T T T
400 600 800 1000

Temperatura (°C)

Figura 33 — Variacdo da susceptibilidade magnética AC em func@o da temperatura de tratamento
térmico das amostras no estado como recebido (CR), amostra A (600 °C), amostra B (750 °C) e
amostra C (900 °C).
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Ao analisar a figura 33, verifica-se um aumento linear da susceptibilidade com o
aumento da temperatura. Esse comportamento é atribuido ao aumento da fragédo
massica de ferrita com o aumento da temperatura, como pdde ser visto na secao
anterior, visto que a ferrita € uma fase paramagnética. Os materiais paramagnéticos
sdo aqueles que, quando colocados na presenca de um campo magnético externo,
0S momentos magnéticos do material alinham-se com o campo externo, e o fluxo de
campo magnético dentro do material € aumentado. Estes tipos de materiais séo
ligeiramente alinhados magneticamente a campos magnéticos externos. Além disso,
o valor da susceptibilidade magnética é x> 0. O aumento da fase paramagnética

apos tratamento térmico esta representado na figura 34.

-

Tratamento Térmico 1

Figura 34 — Diagrama esquematico sobre o aumento da fase paramagnética no ago inoxidavel duplex
apos tratamento térmico.

sz 0,013

+ 25% de magnetizagao

6.5 Microdureza Vickers

Avaliando a influéncia dos tratamentos térmicos na microdureza das amostras, tem-

se (figura 35):
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] 1 (I Ferrita
160,0 _ I Austenita

Microdureza (HV .. )

CR A B C

Amostras

Figura 35 - Variac@o da microdureza das amostras para as fases ferritica e austenitica a medida que
a temperatura de tratamento térmico aumenta. Amostra CR: como recebido; amostra A: 600 °C;
amostra B: 750 °C; amostra C: 900 °C. Valores de microdureza com carga de 25 gramas.

Ao observar o gréfico (figura 35) verifica-se que, respeitadas as incertezas, nao se
pode inferir se ocorreram variacdes no valor da microdureza com o aumento da
temperatura, tanto para a austenita quanto para a ferrita nas amostras CR, A e C.
Este comportamento pode ser atribuido a auséncia ou quantidades bastante
reduzidas de carbonetos e/ou fase sigma nessas amostras. Porém, vale ressaltar
gue a amostra B, diferentemente das demais, apresentou um valor de microdureza
na fase ferritica superior a austenitica. Este fato pode estar relacionado a
precipitacdo de fases intermetalicas, como pode ser visto no diagrama TTT na figura
36 [6].
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Figura 36 — Adaptagdo do diagrama TTT do aco inoxidavel duplex UNS S32304, com superposi¢do
das retas de temperatura e tempo utilizados no tratamento térmico das amostras A, B e C [6].
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6.6 Tensao residual

Como dito anteriormente, apenas as amostras como recebido (amostra CR) e a 600
°C (amostra A) foram analisadas, dado que o estudo deseja verificar a tenséo
residual em amostras nas quais a retirada de 6xido ndo seja necessaria. As tensdes
residuais foram medidas nos planos 211 e 311 para a ferrita e para a austenita

respectivamente.

. Amostra CR — Estado como recebido

e Fase: Austenita — plano 311

—
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Figura 37 - Avaliacao do deslocamento do pico 311 em func¢éo da variagdo do angulo s, para a fase
austenitica da amostra no estado como recebido (CR).
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e Fase: Ferrita — Plano 211
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Figura 38 - Avaliacao do deslocamento do pico 211 em funcéo da variagdo do angulo s, para a fase
ferritica da amostra no estado como recebido (CR).

° Amostra A — 600 °C

e Fase: Austenita — plano 311
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Figura 39 - Avaliacdo do deslocamento do pico 311 em funcéo da variacdo do &ngulo s, para a fase
austenitica da amostra tratada termicamente a 600 °C (amostra A).
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e Fase: ferrita — plano 211

0,0040 e ——————————————
0,0035 -
0,0030 4 og = (=9 +7)10°MPa
0,0025 - {

0,0020 -
0,0015 4
0,0010 1

0,0005 - ‘k\&
o—

00000) @

4 ”‘HH’---,__
-0,0005 \:

-0,0010

Epsilon (211)

PR T T I T T T S ST S N

-0,0015

-0,0020 —— ———— ——— —————
0,00 0,05 0,10 0,15 0,20 0,25 0,30

sin’y

Figura 40 - Avaliacdo do deslocamento do pico 211 em fun¢éo da variacdo do angulo s, para a fase
ferritica da amostra tratada termicamente a 600 °C (amostra A).

Ao analisar as figuras 37, 38, 39 e 40, contatou-se que tanto a fase ferritica quanto a
fase austenitica apresentaram tensdes residuais compressivas, conforme descrito

na tabela 13.

Tabela 13 — Valores de tens@es residuais obtidos para as amostras CR e A.

Tens8es Residuais (MPa)

Amostra CR (como recebido) Ferrita ogp=(-5= 2)10? Austenita g4 = (3,8t 0,9)10?

Amostra A (600°C) Ferrita gp =(—9% 7)102 Austenita gp = (3% 2)102

Uma das possiveis causas € o proprio tratamento térmico de témpera que é
responsavel por inserir tensbées compressivas na superficie, e tensdes trativas no
nicleo do material. E importante salientar que os valores de tensdo residual

apresentaram alta incerteza, cerca de 60%, devido a utilizacdo de radiacdo CuKa.

N&ao foram encontrados valores tabelados na literatura para verificar a qualidade do

valor obtido para as tensGes analisadas através da difracdo de raios X no aco UNS
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S32304. Porém, os valores tabelados para agos similares apresentam um intervalo
gue abrange os valores encontrados neste trabalho.
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7 CONCLUSOES

A partir dos resultados obtidos neste estudo pode-se concluir que:

o Os resultados obtidos apos o refinamento foram satisfatorios, apesar das

amostras apresentarem textura;

o Com o aumento da temperatura de tratamento térmico houve a formacgéo de
trés diferentes tipos de 6xidos. Na amostra tratada termicamente a 750 °C (amostra
B) observou-se a formacédo dos 6xidos Cr,0O3 e Fe,O3. No entanto, na amostra a 900
°C (amostra C), além do 6xido de cromo, houve a formacéo do oxido Fe304. A fracdo
massica destes pdde ser quantificada através do refinamento pelo método de
Rietveld. Também, observou-se um aumento na fase ferritica com o aumento da
temperatura de tratamento térmico, além da sobreposi¢cdo dos picos dos éxidos e

dos picos da austenita.

o Quanto a variacdo da susceptibilidade magnética AC com a temperatura, um
comportamento linear pdde ser observado. A medida que a temperatura do
tratamento térmico aumentou, também houve um acréscimo no valor da
susceptibilidade. Este comportamento foi creditado ao aumento da fracdo massica

da fase ferritica com a temperatura.

o Em relacdo a microdureza, ndo existiram grandes variacdes, ja que outras
fases como a sigma e carbonetos ndo foram identificados ou encontram-se em
guantidades bastante reduzidas, para a maior parte das amostras. Vale ressaltar
que para a amostra B (750°C), uma possivel precipitacdo de fases deletérias péde
ser identificada, o que pode justificar a mudanca no perfil de microdureza para essa

temperatura.

o Finalmente, quanto as tensdes residuais, tensdes compressivas foram obtidas
tanto para a fase ferritica quanto para a fase austenitica. Isto se deve, dentre outros
aspectos, ao tipo de tratamento térmico (témpera) que por sua vez resulta em

materiais com superficie sob tensées compressivas e nucleo sob tensdes trativas.
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8. SUGESTOES PARA TRABALHOS FUTUROS

o Diminuir as incertezas nos valores encontrados para as tensdes residuais
para entender melhor o efeito produzido pelo tratamento térmico. Para isso, sugere-

se a utilizacao de radicdo CrKa.

o Utilizar um método mecéanico de medicdo da tenséo residual, como 0 método
do furo-cego, para calcular as tensdes residuais nas mesmas condi¢cdes aplicadas
neste trabalho e comparar os valores obtidos a partir do método de difracéo de raios
X.
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ANEXO A — RESULTADOS DO REFINAMENTO PELO METODO DE
RIETVELD

Codigos das fichas cristalograficas (CIF) utilizadas

Fases
Ferrita Austenita Cr,04 Fe,O3 Fes0,
ICSD_64795 ICSD_108132 ICSD_167268 ICSD_15840 ICSD 26410
. Amostra CR
Ferrita:
DADOS DA FASE
Férmula geral Fe
Massa molar 55.85 g/mol
Estrutura cristalina  cubica
Grupo espacial Im-3m (229)
Parametro de rede  a=2.8767(0) A
Razao a/b=1.0000 b/c=1.0000 c/a=1.0000
Volume da célula 23.81(0) A®
Z 2

Densidade calculada 7.79099 g/cm?®
PARAMETROS ATOMICOS

Atom Ox. Wyck. Site S.O.F. x/ay/b zic U [A?
Fel 2a  m-3m 0 0 0 0.0032(2)

Austenita:

DADOS DA FASE

Foérmula geral Co.os Fes o

Massa molar 220.01 g/mol

Estrutura cristalina cubica

Grupo espacial Fm-3m (225)

Parametro de rede a=3.6024(1) A

Razao a/b=1.0000 b/c=1.0000 c/a=1.0000
Volume da célula 46.75(0) A3

Z 1

Densidade calculada  7.81436 g/cm?®
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PARAMETROS ATOMICOS
Atom Ox. Wyck. Site S.O.F. xa yb zic U]I[A?

Fel 4a m-3m 0.98071 0 0 0 0.0054(2)
c1 da m-3m 0.0193 0 0 0 0.0094(2)

° Amostra A

Ferrita:
DADOS DA FASE
Formula geral Fe
Massa molar 55.85 g/mol
Estrutura cristalina  cubica
Grupo espacial I m-3m (229)
Parametro de rede  a=2.8746(0) A
Razéo a/b=1.0000 b/c=1.0000 c/a=1.0000
Volume da célula 23.75(0) A®
z 2

Densidade calculada 7.80804 g/cm?®
PARAMETROS ATOMICOS

Atom Ox. Wyck. Site S.O.F. x/ay/b zlc U[AY

Fel 2a m-3m 0 0 O 0.0018(2)

Austenita:

DADOS DA FASE

Formula geral CozaFes 76

Massa molar 212.87 g/mol

Estrutura cristalina  cubica

Grupo espacial Fm-3m (225)

Parametro de rede  a=3.5951(1) A

Razéo a/b=1.0000 b/c=1.0000 c/a=1.0000
Volume da célula 46.47(0) A®

z 1

Densidade calculada 7.60672 g/cm?®
PARAMETROS ATOMICOS
Atom Ox. Wyck. Site S.O.F.x/ay/b zlc U [A?

Fel 4a m-3m094 0 O O 0.0035(3)
c1 4a m-3m 006 0 O O 0.012(31)
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° Amostra B

Ferrita:
DADOS DA FASE
Férmula geral Fe
Massa molar 55.85 g/mol
Estrutura cristalina  cubica
Grupo espacial I m-3m (229)
Parametro de rede  a=2.876() A
Razéo a/b=1.0000 b/c=1.0000 c/a=1.0000
Volume da célula 23.79(0) A®
Z 2

Densidade calculada 7.79684 g/cm?®
PARAMETROS ATOMICOS

Atom Ox. Wyck. Site S.O.F. x/ay/b zic U [AY
Fel 2a m-3m 0 0 0 0.0017(2)

Austenita:

DADOS DA FASE

Formula geral Coo4 Fes76

Massa molar 212.87 g/mol

Estrutura cristalina  cubica

Grupo espacial Fm-3m (225)

Parametro de rede  a=3.5975(1) A

Razéo a/b=1.0000 b/c=1.0000 c/a=1.0000
Volume da célula  46.56(0) A®

z 1

Densidade calculada 7.59132 g/cm?®
PARAMETROS ATOMICOS
Atom Ox. Wyck. Site S.O.F. x/ay/b z/c U [A?]

Fel 4a m-3m 0094 0 O O 0.0080
C1 4a m-3m 0.06 0 O O 0.0120
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Cr0s:
DADOS DA FASE
Férmula geral Cr, Og
Massa molar 151.99 g/mol
Estrutura cristalina  trigonal
Grupo espacial R -3¢ (167)
Parametro de rede  a=4.9838(9) A ¢=13.6291(32) A
Razéo a/b=1.0000 b/c=0.3657 c/a=2.7347
Volume da célula 293.17(11) A3
Z 6

Densidade calculada 5.165 g/cm?

PARAMETROS ATOMICOS

Atom Ox. Wyck. Site S.O.F. x/a ylb  zlc U [A7]
cr1 12¢ 3. 0 0 0.3477(4) 0.0299(13)
o1 18e .2 0.320(4) 0 1/4 0.050(5)
Fe;0s:

DADOS DA FASE

Férmula geral Fe, O,

Massa molar 159.69 g/mol

Estrutura cristalina  trigonal

Grupo espacial R -3¢ (167)

Parametro de rede  a=5.0613(13) A ¢=13.2998(26) A
Razao a/b=1.0000 b/c=0.3806 c/a=2.6277
Volume da célula 295.05(13) A®

z 6

Densidade calculada 5.39203 g/cm?®
PARAMETROS ATOMICOS
Atom Ox. Wyck. Site SO.F. x/a yb zlc U [A%

Fel 12c 3. 0 0 0.3521(8) 0.0080
o1 18e .2 0.170(5) 0 1/4 0.0120
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° Amostra C

Ferrita:
DADOS DA FASE
Férmula geral Fe
Massa molar 55.85 g/mol
Estrutura cristalina  cubica
Grupo espacial I m-3m (229)
Parametro de rede  a=2.8773(1) A
Razéo a/b=1.0000 b/c=1.0000 c/a=1.0000
Volume da célula 23.82(0) A®
Z 2

Densidade calculada 7.78636 g/cm?®
PARAMETROS ATOMICOS

Atom Ox. Wyck. Site S.O.F. x/ay/b z/c U [A?]
Fel 2a  m-3m 0 0 0 0.0080

Austenita:

DADOS DA FASE

Formula geral CooaFes 76

Massa molar 212.87 g/mol

Estrutura cristalina  cubica

Grupo espacial Fm-3m (225)

Parametro de rede  a=3.5962(3) A

Razéo a/b=1.0000 b/c=1.0000 c/a=1.0000
Volume da célula 46.51(1) A3

z 1

Densidade calculada 7.60006 g/cm?®
PARAMETROS ATOMICOS
Atom Ox. Wyck. Site S.O.F. x/ay/b z/c U [A?]

Fel 4a m-3m 0094 0 O O 0.0080
C1 4a m-3m 0.06 0 O O 0.0120
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Cry0s:
DADOS DA FASE
Formula geral Cr, Os
Massa molar 151.99 g/mol
Estrutura cristalina  trigonal
Grupo espacial R -3¢ (167)
Parametro de rede  a=4.9781(3) A ¢=13.6147(9) A
Razéo a/b=1.0000 b/c=0.3656 c/a=2.7349
Volume da célula 292.20(3) A3
z 6

Densidade calculada 5.18223 g/cm?®

ATOMIC PARAMETERS

Atom Ox. Wyck. Site S O.F. x/a vyl zlc U [A?]
crl 12¢ 3. 0 0 0.34881(17) 0.0146(4)
01 18e .2 0.3124(12) 0 1/4 0.0288(22)
Fes04:

DADOS DA FASE

Foérmula geral Fe; O,

Massa molar 231.54 g/mol

Estrutura cristalina  cubica

Grupo espacial Fd-3m (227)

Parametro de rede  a=8.4509(2) A

Razéo a/b=1.0000 b/c=1.0000 c/a=1.0000
Volume da célula 603.54(4) A®

z 8

Densidade calculada 5.09607 g/cm?®

PARAMETROS ATOMICOS

Atom Ox. Wyc. Site S.O.F x/a y/b zlc U [A%]
Fel 8a  -43m 1/8 1/8 1/8 0.0152(8)
Fe2 16d  .-3m 1/2 1/2 1/2 0.0288(7)

o1 32e .3m 0.26394(33) 0.26394(33) 0.26394(33) 0.0211(20)



