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Resumo

A técnica de difracdo de raios X permite a obtencdo de diversos resultados
referentes a caracterizacdo de determinado material. Através dela, foi possivel
realizar cinco experimentos em amostras metalicas submetidas a diferentes
preparos, dentre eles: analise qualitativa, calculo do parametro de rede, analise de
orientacdo preferencial, andlise de tamanho de cristalito e andlise quantitativa. Os
resultados obtidos foram condizentes com o previsto pela teoria, ratificando a
eficiéncia da técnica.
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STUDY OF EXPERIMENTAL X-RAY DIFFERENT TECHNIQUES FOR

CHARACTERIZATION AND METALLIC SAMPLES

Abstract

The X-ray diffraction technique allows to obtain several results regarding the

characterization of a given material. Through it, it was possible to perform five

experiments on metallic samples submitted to different preparations, among them:

gualitative analysis, lattice parameter calculation, preferred orientation analysis,

crystallite size analysis and quantitative analysis. The results obtained were

consistent with the theory, confirming the efficiency of the technique.
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1 INTRODUCAO

A técnica de difracdo de raios X permite a analise tanto qualitativa quanto
guantitativa de diversas propriedades dos materiais, o que confere grande utilizacao
no meio cientifico. Consiste na irradiacdo da amostra com um feixe de raios X
provenientes de tubos geradores desses tipos de onda.

O resultado do experimento, um difratograma, relaciona a intensidade da onda
difratada com o angulo 26 do difratdbmetro onde esta foi medida. Os dados deste
grafico podem ser analisados de diversas maneiras para se extrair as informacdes
desejadas.

1.1 Analise Qualitativa

Cada material possui um padrao de difracdo diferente, de acordo com 0s picos
apresentados e seus respectivos angulos 20, indicadores de sua estrutura cristalina
e parametro de rede [1]. Baseado nisso, a técnica de difracdo de raios X pode ser
utilizada para que se descubra o material constituinte de determinada amostra.

1.2 Calculo do parametro de rede

A partir da identificacdo do material, pode-se verificar o sistema cristalino do
qual faz parte e calcular seu parametro de rede. Esse calculo é fundamental para
compreender a estrutura cristalina do material e, com isso, poder explicar
fenbmenos como transformacdes de fase, afinidade para formacao de ligas, defeitos
etc.

Partindo de um sistema cubico, o parametro de rede pode ser alcancado a
partir de dois tipos de métodos. O primeiro deles sédo os métodos de aproximacao,
0s quais compreendem o Método Tedrico e o Método Analitico. O segundo sé@o os
métodos de precisdo, como o Método da Extrapolacdo (Nelson Riley) e o Método do
Difratdmetro (Cohen). De acordo com a referéncia [2], sabe-se como utilizar cada um
desses métodos e como apresentar os resultados de uma forma adequada.

Os métodos de aproximacdo partem da Lei de Bragg. Enquanto o Método
Analitico resulta em apenas um valor aproximado, o Teorico resulta em um valor de
parametro de rede para cada angulo de difracdo, e destes parametros é
recomendado que escolha-se o proveniente de maior 26.

Os métodos de precisdo partem dos valores obtidos através do Método Teorico
e utilizam ferramentas matematicas distintas para alcancar com relativa precisdo um
valor de par@metro de rede. No Método da Extrapolacao, utiliza-se a formula do erro
de Nelson Riley, onde toma-se o valor de menor erro para 0 parametro. Ja no
Método do Difratbmetro, a partir do Método dos minimos quadrados, é possivel
encontrar o parametro considerando erros sistematicos.

1.3 Orientacao preferencial

Para andlises de difracdo ideais, os planos em uma amostra estdo distribuidos
aleatoriamente. Esta condicdo pode ser atingida na pratica de maneira satisfatoria
analisando amostras em po [2].

Em ligas metalicas policristalinas, os planos estdo distribuidos ao longo do
corpo volumétrico. Empilhamentos de planos com a mesma orientacdo sao
denominados gréos cristalograficos. Quando determinadas orientacdes de graos sao
mais frequentes que outras, ocorre 0 que € chamado de orientacdo preferencial, ou
textura.
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Em processos onde altas taxas de deformacéo plastica estdo envolvidas, graos
cristalograficos tendem a rotacionar no sentido da forca aplicada, fazendo com que
0S gréos se rearranjem em uma orientacdo preferencial, dando origem a textura [3],
[4]. No caso da laminacado, os gréaos cristalograficos tentem a rotacionar na direcédo
de laminagdo. Portanto, os planos tendem a se alinhar e, ao fim do processo,
origina-se uma orientacao preferencial com planos cristalogréfico paralelos a face da
chapa formada.

A intensidade dos feixes difratados em amostras orientadas preferencialmente
difere da intensidade registrada para amostras aleatérias [2]. Planos com maior
ocorréncia tendem a ter uma intensidade integrada maior do que a registrada no
banco de dados (amostras aleatorias). Por meio do desvio da intensidade integrada
para os picos registrados no difratograma em relacédo aos dados de referéncia das
fichas PDF, pode-se determinar se ha ocorréncia de textura. Este método consiste
em uma analise matematica das intensidades integradas. Para cada pico de
difracéo, define-se o coeficiente C:

I;
Iref—i
I
Iref—i
N

Onde N é o numero de picos, I; é a intensidade integrada para o i-ésimo pico
do difratdmetro e L..r_; € a intensidade integrada relativa para o i-ésimo pico da ficha
PDF de referéncia. Quando temos para todos os picos C; =1, a amostra €&
considerada orientada aleatoriamente. Caso contrario, ha textura presente.

Ci=

—C:)2
O parémetro o = /Z(lTCl) define quantitativamente o grau de orientagao
preferencial da amostra. Para amostras aleatorias, ¢ = 1.

1.4 Tamanho de cristalito

Idealmente, os picos de difracdo sdo representados em um difratograma por
linhas discretas em valores bem definidos de 26. Porém, nos experimentos de
difracédo reais, diversos efeitos contribuem para alargar os picos. A medida deste
fendbmeno é a largura a meia altura, comumente nomeada B.

Os efeitos dos alargamentos que contribuem para produzir a largura a meia
altura medida em um difratograma real sao representados pela equacdo de
Williamson Hall. A referéncia [2] explica como obter o tamanho de cristalito médio e a
deformacédo residual média a partir dessa equacao. Entre esses efeitos, encontram-
se 0s de desvio de idealidade do equipamento, principalmente devido ao
policromatismo da radiagdo incidente, o do tamanho de cristalito e o das
deformacdes residuais.

1.5 Analise quantitativa

Nos processos de caracterizacdo de materiais, faz-se necessério averiguar ndo
s6 0s compostos presentes, mas também o percentual de cada fase constituinte.

Ao longo dos anos, diversas técnicas baseadas na difracdo de raios X foram
desenvolvidas. Uma das técnicas que ganhou destaque na andlise qualitativa foi o
refinamento de dados desenvolvido por Hugo Rietveld. Esta andlise matematica
baseia-se no método dos minimos quadrados. Através dele, é gerado um modelo de
difratograma, considerando-se diversos parametros, dentre eles: parametros
cristalograficos, microestruturais e do préprio equipamento de difracéo.
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O método de Rietveld é de grande valia para situagées onde ha diversas fases
presentes no material a ser analisado ou quando a concentracédo de fases € muito
pequena ao ponto de ndo ser detectavel por outros métodos experimentais.

Para assegurar um resultado confiavel de refinamento, € necessario que o
experimento de difracdo seja conduzido da maneira mais precisa possivel, de
preferéncia com analise de p6 para reduzir efeitos de orientacdo. Também é preciso
gue seja utilizado um banco de dados atualizado e que os parametros do
equipamento de difracdo estejam finamente ajustados no software de célculo.

Considera-se que o ajuste de Rietveld é estatisticamente satisfatério quando o
parametro GOF (goodness of fit), que informa o quanto o modelo se aproxima do
difratograma experimental, esté no intervalo de 1 a 5.

A modelagem matematica deste processo pode ser conduzida de trés modos
distintos: automatico, semi-automatico e manual. No primeiro, o software define por
si s6 os parametros relevantes para a amostra e conduz com rapidez o refinamento,
exibindo em poucos segundos resultados estatisticamente significantes. Os modos
semi-automatico e manual sdo semelhantes e, diferentemente do modo automatico,
permitem a selecdo dos parametros a critério do operador a fim de refinar os
resultados o melhor possivel.

2 MATERIAIS E METODOS

2.1 Anadlise qualitativa

Utilizou-se uma amostra metalica de cobre na forma de placa. A amostra foi
recebida lixada até a granulometria de 2500 e polida quimicamente. Para se obter
seu padrdo de difracdo, utilizou-se o difratdbmetro X'Pert MDR da Panalytical,
associado a um tubo de raios X em foco linha com anodo de cobalto e filtro $\beta$
de ferro, com tensdo e corrente de trabalho de 40 kV e 45 mA. Realizou-se o
experimento de difracdo de raios X com uma varredura em 26 de 40° a 120°.

Apés a coleta de dados, o difratograma resultante foi analisado por meio do
software X'Pert HighScore Plus, da Panalytical. A partir dos dados obtidos, €
possivel determinar as fases presentes na amostra metdlica, comparando-se 0s
picos do difratograma obtido com o banco de dados de arquivos PFD-2 da
Panalytical.

2.2 Calculo do parametro de rede

A amostra metalica identificada no experimento de andlise qualitativa foi
utilizada para o experimento de calculo de parametro de rede. A partir dos dados
obtidos pelo difratograma, podem-se extrair as informacdes necesséarias para se
calcular o parametro de rede pelos diferentes métodos estudados.

2.3 Orientagéo preferencial

Foram analisadas cinco amostras metalicas de cobre puro, sendo a primeira
amostra tratada termicamente por recozimento a 600°C, por 1 hora (CR) e as
demais amostras deformadas por laminagdo, com deformacdes 30%, 50%, 70% e
85%, respectivamente. As amostras foram lixadas com lixas de carbeto de silicio em
sequéncia granulométrica de 400, 600, 1200 e 2500 e em seguidas polidas
qguimicamente durante 30 s, com solugdo reativa contendo: 1 parte de acido nitrico

PA; 1 % partes de acido acético PA e 2 % partes de acido fosforico PA [5].

A técnica de DRX foi realizada no equipamento X'Pert Pro MRD da
PANalytical, utilizando um tubo com fonte de Co Ka (A = 1,79 A), com tens&o de 40
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kV e corrente de 45 mA, e técnica de rotacédo 6-26 acoplados. A varredura em 26 foi
executada em um intervalo angular de 40 a 120°, com passo de 0,03 © e tempo de
200 s por passo. Os ensaios foram realizados na configuracéo foco linha utilizando o
software Data Collector.

Por meio de analise do difratograma resultante no software X'Pert DataViewer,
da Panalytical, podem ser extraidos os parametros de intensidade para 0s picos
presentes. Além disso, utiliza-se a ficha PDF-2 referente ao material analisado para
se proceder com 0 método de analise da orientacao preferencial.

2.4 Tamanho de cristalito

Para o estudo de tamanho de cristalino, foram utilizadas duas amostras com
deformacdes por laminacdo de 50% e 70%, seguida de recozimento a 500 °C por
uma hora, o qual acarreta na diminuicdo de tensdes internas residuais introduzidas
pela deformacédo e promove recristalizacdo do metal. Receberam mesmo lixamento
e polimento que as amostras anteriores, sendo colocadas em posi¢cdes
diametralmente opostas do porta amostra.

Apos a coleta de dados, os difratogramas resultantes foram analisados por
meio do software X'Pert DataViewer por meio do qual se torna possivel a
determinacdo da largura a meia altura dos picos presentes. A partir destes dados, €
possivel determinar o tamanho de cristalito e a orientacéo preferencial das amostras
de cobre, por meio dos metodos de célculos introduzidos no presente trabalho.

2.5 Andlise quantitativa

Utilizou-se uma amostra metalica em pé de constituintes desconhecidos. Para
se obter seu padrdo de difracdo, utilizou-se o difratbmetro X'Pert MPD da
Panalytical, com operacdo por meio de goniébmetro tipo 6-26,com tubo de raios X de
cobre, a tensédo e corrente de trabalho de 45 kV e 40 mA. Realizou-se o0 experimento
de difracédo de raios X com uma varredura em 26 de 30° a 100°.

Inicialmente, devem ser identificadas as amostras pelo mesmo método utilizado
para analise qualitativa. Descobertas as fases presentes, devem ser adicionados ao
programa fichas com informacdes cristalograficas que serdo utilizadas para a
quantificacdo de fases, as fichas CIF. A partir destes dados, € possivel realizar o
refinamento de Rietveld com os trés modos e quantificar as fases para cada um
deles.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Andlise qualitativa
Apés a realizacao da difracao de raios X, obteve-se o difratograma exposto na
figura 1.
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Figura 1. Difratograma resultante do experimento.

Nele puderam ser identificados, por meio de parametros do software, 0s picos
Ka,. Além desses picos, os picos de Ka, também foram identificados, porém, foram
retirados da analise para que se pudesse ter um registro somente dos picos mais
intensos de difragdo. Com a utilizagéo da base de dados fornecida pelo software foi
realizado um processo de verificagdo da compatibilidade dos picos encontrados com
padrdes de difragdo conhecidos de diversas substancias.

A ficha encontrada com maior compatibilidade e que possuia maior qualidade
e confiabilidade dos dados foi a ficha Panalytical 00-004-0836 correspondente ao
elemento cobre. A comparacéo entre 0s picos registrados na analise e os picos da
ficha pode ser observada na figura 2.

Peak List

0p-004-0836

R R Rl R R N RS R R RS R
50 60 70 80 90 100 110

Position [*2Theta]
Figura 2. Relacdo entre os picos da analise e os determinados pelo arquivo
PDF 00-004-0836.

Sendo assim, pode-se compreender que a amostra utilizada é constituida por
cobre puro, havendo todos os seus picos correspondido ao padrao de difragcéo de tal
elemento.

3.2 Célculo do parametro de rede

Pelo método tedrico para o calculo do parametro de rede identificou-se que o
valor de parametro de rede mais preciso, ou seja, em um angulo de difracdo mais
alto, € a;esrico = 3,6159 A.

Além disso, podem ser verificadas as familias de planos onde ocorre difracao.
Para este experimento, identificou-se difracdo nas familias: {111}, {200}, {220}, {311}
e {222}. Esta configuragdo coincide com a determinada pelas regras de excluséo do
fator de estrutura de uma rede cubica de face centrada.

Pelo método analitico, pode ser elaborada a tabela 1. Nela, o fator em negrito é
0 menor coeficiente que se repete nas colunas. Da teoria do método, tomando A
como o valor do coeficiente repetido na ultima coluna (maior 6), temos:

Ka;  1,78901 o
= = 3,6158 A

a fs = =
analitico 2\/Z 2 0,0612
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Os valores dos denominadores das fracdes sen?8 nas colunas indicam a
familia de planos onde ocorre difragdo. Os valores coincidem com os de h? + k2 + [?
acusados na andlise pelo método tedrico.

Tabela 1. Método Analitico.

Pico | 20 (%) | sen?() senrj () Senj(é?) sen; (0) 36?2](9) 367’;22(9)
1 | 50.6707 | 0,1831 | 0,0610 | 00458 | 0.0229 | 0.0166 | 00153

59,2397 | 0,2442 | 0,0814 | 0,0611 | 0,0305 | 0,0222 | 0,0204

887766 | 04893 | 0,1631 | 0,1223 | 0,0612 | 0,0445 | 0,0408

1102442 | 06730 | 0,2243 | 0,1683 | 00841 | 0,0612 | 0,0561

117,9547 | 0,7343 | 0,2448 | 0,1836 | 0,0918 | 0,0668 | 0,0612

O~ O W

A partir dos picos de Ka; e Ka,, podem ser calcular todos os valores tedricos
do parametro de rede do cobre pelo método tedrico. Relacionando-os com o0s
respectivos valores da funcéo erro de Nelson-Riley, obtém-se a dispersdo exposta
na figura 3.

Radiagao: Co Ka
I ¥ I J

3621 | _m Parametro de rede do cobre] _

3,620

3,617

3,616 -
a,=3,61524
3,615 T g T ' T ' T ' T ! T ! T ' T
05 1,0 1,5 2,0 25 30 3,5 4,0
Funcgéo Erro de Nelson-Riley
Figura 3. Disperséo de dados para o Método de Nelson-Riley.

Através de uma regressao linear, podemos identificar o valor aproximado de
parametro de rede quando a funcdo erro é zero, em 26 = 180°. Por meio deste
calculo, encontramos ayeison—ritey = 3,6152 A.

Por fim, utilizando os valores obtidos pelo Método Tedrico também, podemos
calcular os coeficientes prescritos pelo método de Cohen para o calculo do
parametro de rede com preciséo.

Aconen = 3,6143 A
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O banco de dados PDF-2 da Panalytical, ficha 00-004-0836, acusa um valor de
3,6150 A para o parametro de rede do cobre. Os valores calculados obtiveram,
portanto, uma proximidade minima de 99,98% do valor indicado na referéncia.

3.3 Orientacéo preferencial

Por meio dos difratogramas obtidos experimentalmente pode ser analisada,
gualitativamente, a orientagdo preferencial, tanto na depreciagdo quanto na
intensificacdo de picos. As figuras 4 e 5 mostram comparacdes entre picos das
amostras sem deformacgéo e com 85% de deformagéo por laminagéo.

62500 4 gem deformacio
—— 85% de deformac&o por laminacdo

40000 —

Intensity (counts)

22500

10000

2500

0 T T T T T T T T T T T T T T
50 60 70 80 90 100 110
2Theta ()

Figura 4. Comparacao entre os difratogramas das amostras sem deformacéao
por laminacdo e com 85% de deformagé&o por laminacao.

Outra comparacéo realizada entre as amostras pode ser visualizada na figura
5. Nesta, a razdo entre a intensidade integrada dos picos e a intensidade integrada
da amostra sem deformacgé&o por laminacdo sdo mostradas para cada amosta.

=#=|ntensidade normalizada (220) * @ |ntensidade normalizada (111)

=4= |ntensidade normalizada (200) =8 |ntensidade normalizada (311)

w
wn

w

N~
w

=
[0

Intensidade integrada normalizada
[ ~N

o
n

0 30% 50% 70% 85%
Deformacao por laminagao

Figura 5. Variacdo da intensidade integrada para os picos de difracdo
analisados com o processamento por laminagéo.
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Obtiveram-se também os coeficientes C expostos na tabela 2. Pode-se
observar a tendéncia de crescimento do coeficiente para o plano (220) e de
decréscimo dos outros planos, identificando quantitativamente a orientagdo
preferencial inserida a partir dos processos de laminacao.

Tabela 2. Medi¢cOes dos coeficientes C para cada amostra.

C
Def. por Laminacao | (111) | (200) | (220) | (311)
CR 0,120 | 1,639 | 0,792 | 1,449
30% 0,032 | 0,258 | 2,259 | 1,450
50% 0,012 | 0,170 | 2,384 | 1,433
0% 0,004 | 0,146 | 2,604 | 1,246
85% 0,005 | 0,097 | 3,111 | 0,786

Outra forma de visualizar quantitativamente a evolucao da textura € por meio
do parametro 0. Por meio da figura 6, pode ser verificado o aumento do valor do
parametro com os processos de laminacdo. Este resultado esta condizente com o
desvio mais intenso dos valores de coeficiente C para os planos em cada amostra.
O que se expbe por meio d parametro € uma média desses desvios.

Orientagdo Preferencial

1.300
.2559
1.200
1.100
1.000
© 0.900
0.800

0.700

0.600

0.500
0 30% 50% 70% 85%

Deformagao por laminagao

Figura 6. Comparacgao entre os parametros o das amostras.

A partir dos dados de andlise de orientacédo preferencial, pode ser verificada a
tendéncia das amostras de apresentarem textura cada vez mais acentuada de
acordo com o aumento de deformacdo por laminagédo. Tal fato é esperado, pois
deformacgBes plasticas mais intensas levam a rotagfes mais acentuadas dos graos
cristalograficos, que se alinham de acordo com a dire¢cdo de laminacdo. Os gréos
foram rotacionados de maneira a se orientarem com o plano (220), gerando o
incremento de intensidade para este plano e do decréscimo de intensidade para os
outros.
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3.4 Tamanho de cristalito
Por meio dos dados expostos, podemos plotar os graficos de B,cosf em funcao
de senf. Os gréficos estao representados na figura 7.

Defromacgdo 50% Deformagdo 70%
0.0034 0.0034

0.0032 ry 0.0032
0.003 - 0.003

0.0028 - 0.0028

D
<
H <
o
0.0026 &5 0.0026

y =-0.0005x + 0.033 Py

00024 0.0024 |

Brcos(B)

y =-0.0012x + 0.0032
0.0022 0.0022 *

T T T T T 0.002
04 045 05 055 06 065 07 075 08 085 04 045 05 055 06 0.65 07 075 08 085

sen(0) sen(0)

0.002

Figura 7. Gréaficos B,.cosf em fun(;é6 de sené. A esquerda, tem-se o gréafico da
amostra com 50% de deformacéo e, a direita, tem-se o da com 70%.

Por meio da regressao linear realizada, podem ser extraidas as informacdes
sobre tamanho de cristalito e deformacéo residual expostas na tabela 3.

Tabela 3. Resultado para anélise de tamanho de cristalito.

0,9
— | L (A) 1
50% deformacao | 0,003 | 537,092 | -0,0005

70% deformacao | 0,0032 | 503.524 | -0.0012

Amostra

Por meio dos resultados expostos, observa-se que mesmo apés recozimento,
ainda pode ser observada deformacao residual significativa na rede cristalina do
cobre conformado por laminacgéo. Verificamos que a deformacéo presente na rede é
negativa, ou seja, possui carater compressivo. Tal fato condiz com o processo de
laminacdo, onde a amostra metalica € comprimida plasticamente pelos rolos
laminadores.

Também, a amostra que sofreu deformacédo plastica mais intensa apresentou o
menor tamanho de cristalito. Isto se deve ao fato de haver mais centros de
nucleacéo por causa da deformacdao plastica. Portanto, havera mais graos presentes
e, consequentemente, esses serao menores.

Vale observar que a ndo coincidéncia dos pontos do grafico de B,cosf em
funcdo de senf com a regressdo linear realizada indica que a amostra possui
diferentes tamanhos de cristalito ao longo de sua area.

Por fim, é necessario enfatizar que a analise do tamanho de cristalito por meio
da largura a meia altura ndo é tdo precisa. Picos de difracdo que ocorrem em
angulos 26 superiores tendem a apresentar o pico Ka; € Ka, bem definidos. Isto
leva a dificuldades no momento de determinar a largura a meia altura do pico como
um todo.
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3.5 Andlise quantitativa

Analisando os dados do difratograma, verificou-se que as fases componentes
sdo ferro e cobre, referenciados pelas ficha PDF-2 03-065-4899 e 01-089-2838,
respectivamente. A comparacédo dos padrdes de difracao esta exposta na figura 8.

eak List

1-089-2838 Cobre

-065-4899  Ferro

RN s AR R ERNARERR
50 60 70 80 90

Position [*2Theta]

Figura 8. Comparacéo dos padrdes de linha das fichas e do difratograma
experimental.

Tendo o conhecimento das fases presentes, pdde ser inserido no software de
andlise fichas cristalograficas do ferro e do cobre, extraidas do Crystallography Open
Database (COD). As fichas utilizadas foram a 4105681 para o cobre e a 4113928
para o ferro. Entéo, teve inicio o processo de refinamento para a andlise quantitativa.

A partir do refinamento de Rietveld realizado, obtiveram-se os resultados para
GOF e composicao de fases exibidos na tabela 4.

Tabela 4. Resultados para andlise de Rietveld.

Método GOF | %p Ferro | %p Cobre
Automatico 1,87212 38,3 61,7
Semi-automaético | 1,67760 43,6 56,4
Manual 1,66056 40,8 59,2

Como esperado, o método manual apresentou melhor aproximacdo ao
difratograma experimental em comparacdo aos métodos semi-automatico e
automatico, obtendo GOF de 1,66056.

4 CONCLUSAO

Pode-se verificar sua eficiéncia na identificacdo do material de determinada
amostra. A pratica mostrou que o tratamento adequado da amostra, a devida
aplicacdo dos ajustes de inclinagcéo, a utilizacdo correta do gonidmetro e de seu
software e a busca por fichas que correspondem aos picos fornecidos pela difragéo
nos levam a obter um resultado compativel com a realidade, demonstrando, assim, a
confiabilidade da técnica.

* Contribuicéo técnica ao 72° Congresso Anual da ABM — Internacional e ao 17° ENEMET - Encontro

Nacional de Estudantes de Engenharia Metallrgica, de Materiais e de Minas, parte integrante da
ABM Week, realizada de 02 a 06 de outubro de 2017, Sdo Paulo, SP, Brasil.




17° Enemet

Anais do Enemet - Encontro Nacional de Estudantes de ISSN 2594-4711 vol. 17, num. 1 (2017)
Engenharia Metalrgica, de Materiais e de Minas

A partir da manipulagdo dos métodos apresentados para céalculo do parametro
de rede, pode-se averiguar a validade dos métodos, tendo em vista a semelhanca
dos resultados alcangados com o valor do parametro de rede encontrado nas fichas
de referéncia da Panalytical. Dentre eles, o valor que mais se aproximou do
apresentado na ficha foi o calculado a partir do Método de Extrapolacéo, diferindo
vagamente do segundo método de precisdo, que é o Método de Cohen. Todos o0s
valores, porém, apresentaram divergéncias menores que 0,02%, dentro do aceitavel.

Através dos resultados apresentados para orientacdo preferencial, pode-se
verificar a influéncia dos processos de conformacdo mecéanica na estrutura
cristalografica dos materiais. As altas taxas de deformacdo impostas a amostras
durante a laminacdo resultaram em orientagdo preferencial cada vez mais
pronunciada, o que influencia sobremaneira o desempenho mecanico do material.

Por meio da andlise de cristalito, observou-se a presenca de deformacéo
residual mesmo apds tratamento térmico de recozimento. A dispersdo dos pontos do
grafico de B,cos@ em funcdo de sen@® demonstra ainda a heterogeneidade do
tamanho de cristalito na amostra e, por conseguinte, do material em si.

A partir das analises de refinamento de Rietveld, verifica-se que o tratamento
matematico de dados experimentais, particularmente para o caso da difracdo de
raios X, constitui uma maneira pratica e precisa de se obter resultados quantitativos,
neste caso, porcentagem de fases. A utilizacdo de técnicas automaticas de andlise
permite ainda uma rapida avaliacdo experimental, viabilizando sua aplicacdo em
setores onde tempo é uma variavel fundamental. O método manual apresentou o
melhor desempenho na aproximacdo do difratograma. A aproximacdo da
modelagem de Rietveld ao conjunto de dados experimentais foi estatisticamente
satisfatéria para os trés tipos de refinamento realizados.
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