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Surdrio
Na prdtica ndo existem materiais cristalinos livres de tensSes
residuais. O presente trabalho inicialmente define e descreve as
diferentes condigdes de jformacdo das tensées residuais € cristalitos
em materiails policristalinos. Posteriormente, sdo anal i sados as
it numeras técnicas de medidas em wmelails ou cerdmicas. Finalmente
enfocamos a técnica de difracdo de raio X para a determinaglo de
tensBes residuais e do tamanho de cristalito em filmes finos, TiSiz,
MgO, LO2, cobre eletrolitico e tubos de a¢o inoxidduvel 304L.
1. INTRODUCXO propriedades isotrépicas é deformado
plasticamente ocorre um alargamento e desvio
Mura (11 em seu livro sobre do perfil de difragZo dos raios X. (o]

microplasticidade define tensZo residual como
“tens¥es internas existentes num material nXo
submetido a forc¢as externas”. A atencZo Aas
tenses residuais nXo & recente. Desde 1880
recomendava-se ] seu controle para
aperfeicoar o comportamento de canos de
canhZo. Os critérios que permitem o controle
das tensSes residuais envol vem
fundamentalmente, considerac®es resultantes
do processo de fabricac%o, desde as operacgSes
de informacZo, tratamento térmico até as de
acabamento final.

A presenga de tensBes residuais podem

manifestar-se durante a utilizag&o
subsequente da peca. Mecanicamente, as
tensSes residuals frequentemente levam a

distor¢¥es nos fundidos ou mesmo a trincas,
com ou sem aplica¢fo de esfor¢os externos.

Quando variag¢Ses de temperatura
provocam alteragdes dimensionais nio
‘uniformes, as deformagSes diferenciais
resul tantes causam tenses internas no
material. Tais tensSes s¥o mails

significativas nos materiais ceramicos do que
nos metalicos devido a falta de ductilidade
que as alivia; em consequéncia trincas s¥o
mais frequentés._. :

A literatura americana classifica as
tensdes residuais, de acordo com a aArea ou
volume do material sobre a qual elas atuam,
basicamente em macro e microtens3o. A
microtens3o consiste em uma tensXo uniforme
em distinclas relativamente grandes, isto &,
na escala de grios. Os espacamentos entre os
pl anos .eristalograficos dos grXos
constituintes mudam seu valor livre de tensXo
para um novo  valor corregpondente i tensXo
aplicada. A macrotensZo ¢ resultante de uma
deformacZ%o uniforme sobre dJgrandes Areas,
provocando um desvio nas linhas de difragXo
para novas posig8Ses. Por outro lado, se o
material & deformado de maneira nZo uniforme
o espacamento entre um conjunto de planos
Ch kR O sers diferente de um grXo para o
outro. Nesse caso temos a microtens¥o que
provoca um alargamento do perfil de difrac¢Xo
dos railos X.
um material

Ger almente, com

quando

" mierotrincas (51].
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alargamento & devido ao surgimento localizado

de discordancias. Masing [2] classificou as
tensBes residuais empiricamente em trés
grupos:

- tensBes residuaiz do 1o tipo; =sZo

semelhantes as macrotensdes. Uma inter vengXo
no estado de equilibrio das forgas internas
existentes no material provoca uma alteragXo
dimensional macroscépica da pega.

- tensdes residuais do 2o tipo; sXo
tensBes uniformes numa 4&rea limitada a um
cristalito ou até a um gr¥o. Greenough (3]

demonstrou que este tipo de tensfo provoca
uma superposicfo de efeitos (deslocamento e
alargamento) no perfil de difragZo de raios
X. ”

- tenstes residuais do 3o tipo; sZo
semelhantes as microtens@es. A intervengZo no
estado de equilibrio das forg¢as internas nio

ocasiona qual quer alteragio dimensional
macroscépica na pega.

Uma analise detal hada das tensBes
residuals em pecas torna-se geralmente
complexa, porque as macro @ microtensdes
aparecem superpostas e os materiais
apresentam propriedades anisotrépicas. Seria
conveniente existirem métodos que

determinassem os diferentes tipos de tens3es
residuais separadamente.

Na andlise por difra¢fo de raios X, o
c¢ristalito é definido como um dominio
coerente de difra¢fo. O cristalito representa
geralmente a fracio de um gr%o, podendo porém
atingir o tamanho de um grXo [4]. A limitagXo
desses dominios coerentes & devido a presenga

de imperfei¢3es superficlals de natureza
estrutural decorrente de uma variagiZo no
empi lhamento dos planos atémicos. Tais

imperfei¢®es sXo contornos de grXo, maclas e
Interferéncias construtivas
ocorrem somente dentro de cada dominio e o
perfil de cada regiXo alarga-se em extensXo
angular quanto menor for o tamanho do
dominio. A causa deste efeito é devido a n%o
existéncia de muitos planos para causar a
interferéncia destrutiva quando o dominio &
pequenc [B8]1. A presenca destas imperfei¢Ses



afetam de forma predominante o transporte de
material durante a sinteriza¢fo de materiais
cerimicos ou metilicos.

As tensSes residuais podem surgir em
materiais cristalinos j4 durante as etapas de

processamento, como por exemplo, quando
submetidos a tratamentos térmicos ou
mecanicos.

TensBes residuais do 2o tipo surgem

quando ocorre uma deformagIoc anisotrépica de
um gr3io para o outro. Este efeito ocorre
quando existe uma difetrenga entre o limite de

elastlicidade de um grio para oulro.

Def ormagSes diferenciais causam tensSes
internas no material. Estas var { agBes
dimensionals nXo uniformes podem ocorrer nas
transformag@es de fases, nas dilatagBes
anisotrdépicas internas dos cristais e

dilata¢g®es diferenciais nas varias fases. As
tensSes residuais também s3Fo produzidas num
processo de fundi¢Xo. Os problemas de
contrag®o em uma pega s6lida que se resfria

da temperatura de s6lidos A ambiente s%o
originarios, usualmente, ou da distribuigio
nZo uni forme da temperatura e,

consequentemente de contra¢iZo nZo uniforme da
peca durante ou depois da solidificagio.

Na flex@To nZEo elastica de vigas,
produzir-se-4 alguma deformagZo permanente, a
qual nXo desaparece depolis de removida a
carga. Na regifio da solda ocorrem tens@es de
tragio e compressio, assim como na laminagio
de chapas e conformagZo de tubos.

i mperfeig¢Ses lineares ou pontuais
provocam as tensdes residuals do 30 tipo,
também denominadas de microtensio. Segundo
Williamson e Smallmann (7] a densidade de

discordancias, Nd, existente no material pode
ser calcul ada da def ormagZo da rede
cristalina, e, ou do tamanho médio de
cristalito, D,:
N = = ouN, = kD . (D 1>
d Bz d

B & o valor de Bur ger, k constante dependente
da estrutura cristalina. Esta equagXo
considera que toda deformagio., €, existente
no material ¢ devido a discordancias.

‘3. METODOS DE.MEDIDA DAS TENSUES RESIDUAIS E

TAMANHO DE CRISTALITO EM MATERIAIS
CRISTALINOS '
Nos Gl timos anos, tem aumentado

consdieravelmente o interesse nos métodos de
medida das tens¥es residuais (8, 9).

Um dos métodos para medir as tensSes
residuais ¢ do seccionamento progressivo.
Neste método as tensSes s3o progressivamente
aliviadas por remo¢io de material do interior
determinando-s& as varia¢Ses dimensionais. E
um método destrutive, com o qual sé& podem ser
avaliadas as macrotens@es [10].

Outra técnica se baseia na propaga¢¥o de
uma onda acustica, uma vez que a velocidade
de uma onda, V, depende do estado de tensXo,
. €, no material [(11].

V=k 'M+Ce
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M ¢é uma constante elastica, K
constantes.

e C sXo

Outra técnica de medida esti associada
com o ‘'ruido" de Barkhausewn em materiais
magnéticos. Este ruido & sensivel ac campo de '
tensio que afeta a rotagfo dos dominios. Esta
técnica ¢ limitada para ligas ferrosas.

A verificagZo de tensBes residuais por
meio de corrosfic sob tensiio é possivel. mas
de forma qualitativa. Vieira (12] utilizou um
reativo constituido por 10% de scido acético
e 0,5% de Na28 para verificar tensSes de
tragio em martensita de alto carbono de

engrenagens cementadas. Métodos de raios-X
para medir tensBSes residuais em materiais
eristalinos tém sido testados e comparados
com outras técnicas (13]. E um método ni3o
destrutive de medida da tens3o, mas no
entanto, a deformag3o medida & da superficie

da amostra pois a penetragfo dos raios X é
proporcional a ~i/u onde u é o coeficiente de
absor¢XZo linear [14].

As tensBes residuais do 1o tipo também
denominadas de macrotensBes, provocam um
desvic nas linhas de difrag3e para novas
posigles. Pela técnica de difragioc de raios
X, a macrotensZc pode ser medida basicamente
por meio do método de dupla exposigZo ou
multipla exposigZo. O método de dupla
exposi¢Zo [15] é o mais utilizadoe para a
medida da tensZo paralela a superficie, pois
é a mais simples e rapida. Consiste na medida
da posi¢Xo do pico Chkl) numa determinada
Area da superficle da amostra em duas
orienta¢Ses y diferentes. y ¢ o Angulo entre
a normal a amostra e a normal do plano de

reflexXZo. Usualmente uma das orientagdes & y
= 0+, a superficie ¢é normal ao plano
bissetor, e a outra y = 45-*. Demonstra-se que

a tensZo, o, pode ser calculada pela seguinte
equagio [(15]:

o = CE/A1+v).Ceot On2).C1 sen” pd.C20n ~ 260D

E é o mbébdulo de Young., ¥ raz¥o de Poisson,
26n valor observado do &ngulo de difragZo na
medida quando y = O e 26i valor observado do
Angulo de difragZo na medida inclinada y = y.
Deve-se riotar que esta equagio é independente
de outras tensSes que possam existir na
amostra e independente do Angulo de difrac¥o
de Bragg (6m). S e

O método da multipla exposi¢Zo permite
obter a tensio com malor precis¥d, polis a
medida da posi¢¥o do pico é realizada em
varios valores de y. O método consiste na
determinagio da posi¢io do pico de difraglo
em varios Angulos y obtendo-se ent¥o a
varia¢Xo da distAncia interplanar, 'd, em
fun¢Zo do valor quadraAtico do sen de y [(15].

Plotando-se estes valores Cd x sen® ¥) e
ajustando-se uma reta, obtém-se:

o =a E/X1+L

onde a
ajustada.

é o coeficiente angular da reta

Um exemplo da aplica¢io destes métodos
consiste na medida da tens¥o residual, o, em
tubos de ag¢o inoxidavel 304L antes e apés o
recozimento. Empregando-se uma radiag¥o de



TABELA 1: Tens¥o residual do tubo de 304L

06 CKSI)
AMOSTR - da equacic|da equagao
A 26n 261 1> 2
A Crecozidod {i28.134 128,086 11,7 15,1
B 128,468(128,453 -28,7 87,7

CrKka e medindo a 1linha correspohdeht‘.e ao
plano 2200 cbtém-se os resul tados
apresentados na tabela 1.

O sinal negativo significa uma tenszo de
compressZo. :

As microtens®es ou tensSes do 3g tipo
s¥o determinadas do alargamento do perfil de
difrac¥o dos raios X. Considerando-se que o

alargamento do perfil é& provocado pela
deforma¢fo . da rede cristalina e pela
%liv;gt.a¢=o dos dominios coerentes obtém-se
Be =X ./D. cos 8 @
Bo = €. tan @ <

Be e Bp corresponde ao alargamento do perfil
devido ac tamanho de cristalito e a
deformac¥o respectivamente A & o comprimento
de onda e & o Angulo de Bragg. D ¢ o tamanho
médio do cristalito e € a variag¥o relativa
do parametro de rede, A asa. Assumindo-se
determinados model os para o perfil de
difragio dos raios X temos:

ot B (modelo gaussianod

- + BD (modelo de Cauchy)

‘B & a largura a meia altura do perfil medido.
No entanto na pratica, as curvas nio sXo
‘puramente gaussiana ou uma fun¢Xo Cauchy.

Portanto, o uso das relag®es como os modelos
citados acima pode conduzir a erros
consideravelis.

A forma e o© alargamento do perfil

experimental de.-ralos X sXo condicionados
pelos paraAmetros geométricos do difratémetro
e por parmetros fisicos da amostra. Da
superposico das fung®es que representam os

varios parametros geométricos resulta uma
fun¢io, a quat denomi ha-se fung¢io
instrumental. A determina¢cfo dos paraAmtros

fisicos da amostra exige o conhecimento desta
fungX¥o instrumental, que pode ser calculada
teoricamente [17) ou obtida de uma amostra
padr3c livre de defeitos estruturais [(181. A
saparag¢¥o desta fun¢Xo do perfil experimental
de ralos X é realizada no expago de Founir

(4, 17, 18, 18].
A superposicio das fun¢Ses - tamanho do
cristalito e microdeformagio, pode  ser

expressa no espago de Fourier como o produto
de suas transformadas [4, 17}.

Parte_real

Fr(n) = exp (-n/Dd . cos C2MnHen) C4D

Parte imaginaria

exp C-n/D) . sin C2fnHer) (5

Fi¢nd =

Os c¢oeficientes de Fourier Fr(n) e FiCnd
descrevem a fungXo do perfil experimental

livre dos defeitos experimentais.
Observando-se as equa¢Bes (4) e (5D pode-se
concluir que o Pproblema se resume na

separa¢Xo das incédgnitas D e en. n € o numero
de ordem da série de Fourier, H é a ordem de
reflexfo, Fr(n) e Fun) siXo os coeficientes
de Fourier do perfil experimental.

Na literatura sXo propostas varias
formul agSes matematicas para a solugXo do
problema. No método desenvolvido por Warren -
Averbach [20] ha necessidade de serem medidas
duas linhas de difrag3o de raios X, por
exemplo, (111> e (2223). O método desenvolvido
por Gangulee [14) consiste uma expansZo em
série de Taylor das equagBes (4) e (S). O
método de Bertaut [(21)1, considera a reta
tangente da curva Fr(n) x n para n + O, tende
a um erro muito grande devido ae “look
effect”.

Riella 4, 14, 171 propés um
procedimento experimental, no qual divide-se
a equag¥o (5) pela (4) e obtemos

"&n = arctan [FiCn) /FrCnd))A2NHN) (6D

exp C-n/D)=Filnd/cos [arctan FiCnd Frlhd) €7

Os procedimentos matemaAticos
desenvol vidos por Gangul ee e Riella
apresentam uma vantagem scbre os demais

porque ¢é necessario medir-se apenas uma linha
Chkl). N

A tensZo residual ¢ responsavel pela
ruptura mecanica de linhas de interconexio em
circuitos integrados e a diminui¢¥o do
tamanho de ¢ristalito aumenta a_resistividade
{14]. Foram determinados D e € em diversas
amostras de TiSi2 obtidas com a técnica de
recozimento térmico rapido (22). A tabela 2
resume parte das condi¢Bes de processamento
das amostras e os resultados:

Os resultados discriminados na tabela 2
s¥o bastante coerentes. Quanto As diferencgas
significativas observadas nos valores das
microtens¥es para algumas amostras podem ser
atribuidas a um erro de ajuste na regressfo .
polinominal utilizada no método de Gangulee.
A técnica de difragXo de raios. X foi também
empregada para a caracterizaclo de pés, tais
como, o éxido de magnésio, MgO, e diéxido de
urinio. MgO foi obtido da decomposigio do
carbonato de magnésio no intervalo de S00 a
800+¢C. A figura 1 apresenta os resultados do
tamanho médic dos cristalitos:  obtidos pelo
método de Riella e Warren - Averbach. '



P TABELA 2:

Filmes finos de TiSi2

METODOS

S
TEMPERATURA  TEMPO| _ RIELLA _GANGULEE _
AMOSTRA e s> | D L€ , D e
de recozimento Cnm) 10 -dyn/cm Cam) 10 dyn-cem
1 950 60 39 -7,8 28 -1,10
2 550 S0 36 5,0 38 -1,60
3 5350 120 37 -5,0 27 -0,48
4 550 180 a0 -1,7 35 -1,80
TABELA 3: Densidade de discordancias Nd, do
pé de cobre eletrolitico
TEMPO DE MOAGEM DEFORMAGZO. es0 Nd_
Cmind (@7+] Cem™)
15 0.14 6 x 10,
30 0,18 10“
60 0,20 t,2. 10
\
22
209
1Py
£
; w°p
2 w}
2
& n}
3
g w0
o
2 sp
3
g
]
3 <
K
2p
500 600 70 s00
TEMPERATURA EM °C
FI1GUed ': T-minha media tos c-oiztztitaz 2a Ml
A determinagZo do tamanho de cristalito . A técnica de difragcico de raios X
em pé de U0z nlo estequiométrico ¢é desenvolve-se de forma gradativa na 4rea

dificultada devido A& presenca da fase U«Oo .

17).

Na tabela 3 est3o discriminadas as
densidades de discordancias, Nd, medidas ‘em
pés de cobre com diferentes tempos de moagem.
Nd fol calculada da deforma¢3o, €, utilizando
a equago (1).

Para valores de Nd infericres a 10° cm®
o alargamento do perfil de difragio dos raios
X muito pequeno.

4. CONCLUSDES '
Atualmente existem uma variedade de
técnicas, algumas destrutivas outras n3o,

para a monitorag¥o do estado de tensf%o de uma
material. Contudo, deve-se analisar com
bastante critério, qual a técnica que serd
empreaegada. A técnica do seccionamento
progressivo pode ser aplicada quandoe o
material esti deformado elasticamente. Quando

se efetuam cortes ou usinagem parcial da
superficie da peca ocorre um alivio de
tensBes e consequentemente uma alterag3oc

dimensional.
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