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Resumo

A difragdo de raios X (DRX) é a técnica mais confiavel na determinacédo da fracdo da
austenita retida em acos carbono. Entretanto, a técnica é limitada a regido da superficie com
a espessura da ordem de 10 um de profundidade. O tratamento térmico de agos pode
introduzir um campo de tensdes residuais na superficie das amostras na mesma escala de
profundidade, o que por sua vez, pode provocar uma transformacao adicional da austenita
em martensita criando gradientes de concentragdo da austenita retida. Desta forma, os
resultados obtidos por difracdo ou outras técnicas limitadas a regidao da superficie de
material podem desviar-se das concentragées da austenita retida do “bulk”. Neste trabalho
sao apresentadas as evidéncias e o estudo experimental desse fendbmeno. Os dados de
DRX foram obtidos em amostras do agco AISI 52100 com o uso de trés radiacoes
caracteristicas Ko (Cu, Cr, Mo). Os resultados de experimentos mostram alteragcbes
sistematicas do valor da fracdo da austenita retida em funcdo da profundidade média de
penetragdo de raios X. Ao mesmo tempo, as medidas de tensdo residual das amostras
confirmam tensdes trativas nas superficies das amostras. Nés discutimos o efeito de campo
de deformacdo na metaestabilidade da austenita retida e na cinética de transformacgao
austenita-martensita.
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ADDITIONAL AUSTENITE-MARTENSITE PHASE TRANSITION INDUCED BY SURFACE
RESIDUAL STRESSES IN CARBON STEEL SAMPLES
Abstract
X-ray diffraction (XRD) is the most reliable technique for determination of the retained
austenite content in carbon steels. However, this technique is limited to the subsurface
samples region of the thickness of the order of 10 um. Thermal treatment of steels can
introduce a field of residual stresses in sub-surface region of samples on the same scale of
depth. This stress field may induce an additional transformation of austenite to martensite
producing gradients of the retained austenite concentration across a sub-surface region.
Thus, the results obtained by diffraction or by other technique limited to a subsurface region
of a material can deviate from concentration of retained austenite of a bulk. The evidences
and experimental study of this phenomenon are presented in this work. XRD data were
obtained in AISI 52100 steel samples using three K, characteristic X radiations (Cu, Cr, Mo).
Experimental results show a systematic variation of the retained austenite fractions as a
function of the mean penetration depth of X-rays. At the same time, residual stress
measurements of the samples confirm the presence of tensile stresses on the sample
surface. We discuss the effect of the stress field on a metastability of retained austenite and
on kinetics of austenite-martensite transformation.
Key words: Retained austenite; X-ray diffraction; Retained austenite.
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1 INTRODUCAO

Austenita retida é importante componente microestrutural de agos tratados
termicamente que, dependendo do tipo de ago, pode causar efeitos tanto positivos
como adversos nas propriedades e desempenho desses materiais. Por exemplo,
certa quantidade de finos graos de austenita retida pode melhorar significativamente
a tenacidade a fratura, a fadiga de baixo ciclo e a vida em fadiga de contato de
rolamento. Por outro lado, o excesso de austenita retida na microestrutura do aco
pode resultar em baixo limite elastico, dureza reduzida, redugao da vida em fadiga
de alto ciclo e instabilidade dimensional.” Reconhece-se que para uma aplicagdo
dada, um balango deve ser estabelecido entre propriedades mecéanicas de uma
componente e a fracdo otima de austenita retida. Desta forma, a determinagéo
correta da austenita retida € um fator importante na caracterizacdo adequada de
acos.

A difracdo de raios X é a técnica mais exata e mais confiavel para determinagao de
austenita retida em acos. Ela é baseada na relacdo fundamental entre as
intensidades de picos de difracdo de po e a quantidade de fase que produziu esses
picos numa mistura de fases.””) Embora, a determinacdo de austenita retida é
considerada hoje como sendo um procedimento bem estabelecido,®* um
espalhamento consideravel é relatado nos resultados de estudos comparativos.®
Esse fato indica a importancia de abordagens metrolégicas na determinagao de
austenita retida, que se apdiam no uso de materiais de referéncia e nos
procedimentos experimentais e tedricos padronizados, permitindo dessa forma a
comparatibilidade de resultados através de estimativas das incertezas envolvidas no
processo de medicdo. O aprimoramento e desenvolvimento de tais abordagens
necessitam um estudo meticuloso de todos os fatores que influenciam os resultados
da medicao de austenita retida.

A distribuicdo ndo homogénea de austenita retida na regido perto da superficie da
amostra € um dos fatores que pode levar a distorcdo dos resultados de medicao da
composicdo de fases. Um dos motivos dessa n&do homogeneidade pode ser a
gradiente de concentragao da austenita retida que se forma ao longo da espessura
de uma amostra na regido perto da superficie. A difragdo de raios X € limitada a uma
camada superficial de amostra de alguns microns. Se o gradiente de concentragéo
da austenita retida se formar ao longo da espessura com a extensédo de alguns
microns também, concentracdes efetivas diferentes de austenita retida serdo
amostradas para diferentes espessuras médias provadas com os raios X.

Neste trabalho nés estudamos a influéncia de eventual gradiente de concentragao
da austenita retida nas amostras do ago AISI 52100 tratados termicamente. As
concentracdes de austenita retida foram determinadas nas diferentes espessuras
das amostras usando os raios X de diferentes energias. A parte experimental do
trabalho descreve as amostras usadas, as condicoes de experimentos de difragao
de raios X e os métodos de anadlise de dados para determinar os valores de
concentracdes de austenita retida. E descrito também o experimento de medidas de
tensdo residual em uma das amostras. Na discussao sdo apontadas as possiveis
causas da variagdo da fragdo da austenita retida ao longo da espessura das
amostras. A existéncia dessa variagado € correlacionada com as tensdes residuais
criadas na superficie de amostras durante o tratamento térmico.
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2 MATERIAL E METODOS

Foram confeccionadas nove amostras de aco de esferas de rolamento AISI 52100
de alta pureza (~0.95% massa de C e ~1.5% massa de Cr) com dimensdes
aproximadas 30 x 30 x 5 mm. O tratamento térmico das amostras consistiu em
austenitizagdo em diferentes temperaturas (760°C, 780°C, 800°C, 820°C, 840°C,
860°C, 880°C, 900°C, 920°C) seguida pelo recozimento em 6leo a 60°C. A variagao
da temperatura de austenitizacdo resultou na variagdo de austenita retida em
amostras produzidas na faixa esperada de 5% a 20% de massa. O polimento
eletroquimico foi aplicado no qual foi removida uma camada de ~50 um para evitar a
presenca de Oxidos e distorcdes microestruturais na camada superficial das
amostras fabricadas.

Os padrées de difracdo de raios X foram coletados das amostras usando trés
diferentes fontes (tubos) de radiagdes caracteristicas K, de raios X: de cobre, de
cromo e de molibdénio. O uso de diferentes fontes de raios X permitiu uma
determinacao de concentracdes de austenita retida em deferentes profundidades de
camadas superficiais devido a diferente penetracdo de raios X de diferentes
energias (~8 keV para cobre, ~5.4 keV para cromo e ~17.5 keV para molibdénio). Os
espectros de difragcdo foram obtidos na geometria de reflexdo (Bragg-Brentano)
usando dois equipamentos de raios X da fabricante Bruker D8-Focus e D8-discover.
Duas abordagens gerais sdo normalmente usadas em analise de austenita retida: os
métodos baseados na analise de picos de difracdo separados e os métodos de
andlise do espectro de difracdo completo (na base de método de Rietveld).®*¢"

O método de difracdo de raios X de analise quantitativa de fases é baseado na
hkl

relacdo fundamental entre a intensidade medida do pico de difraggo ¢ e a
quantidade de fase que produz esse pico, W,,, numa mistura de fases.®

Ith:K‘th|'|: Wa :|
paﬂm (1)

Em que p, € a densidade de fase e un € o coeficiente de absor¢ao de massa da

mistura. O coeficiente K na Equacgao 1 depende apenas de parametros instrumentais
(geometria, energia, configuracdo da Optica de raios X etc.) e ndo depende de

hkl
parametros gerais da amostra, enquanto o coeficiente R. pode ser calculado a
priori a partir de propriedades estruturais basicas conhecidas da fase em questao.
Para uma mistura de fases contendo as fases martensitica (o), austenitica (y) e uma
fase de carbeto (c¢), a condicdo de normalizagdo para respectivas quantidades

. W +W +W =1 . ~ ~
relativas de fases ¢ o 77, resulta na seguinte relagéo entre fragdo da faze
austenitica e intensidades de um pico particular de difracdo de cada das fases

| IR,
IR plp, w1 IR, o, Ip, +1 IR,

e

(2)
Usando mais de um pico de difracdo para cada fase, a Equacdo 2 pode ser escrita
como
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Em que /, m e n sdo os numeros de picos de difracdo das fases respectivas usados
para calculo da fracdo de austenita.

Principal desvantagem do método de picos separados na analise quantitativa de
fases é impossibilidade de usar em calculos os picos sobrepostos de difracdo. Além
disso, o método nao permite levar em conta eventuais alteracdes na intensidade de
picos de difracdo produzidas pela microestrutura especifica (textura, defeitos
microestruturais) da amostra medida. Essas dificuldades podem ser contornadas
usando o procedimento de analise do espectro de difragdo completo na base de
método de Rietveld.

A idéia principal do método de Rietveld é considerar o espectro de difracdo de po
completo e minimizar através do procedimento de minimos quadrados o residuo®

A=Y ,(y,(obs) -y, (calc))= Minimum
i (4)

que é a diferenga entre intensidades observadas e calculadas, por meio de ajuste de
muitos parametros estruturais e microestruturais. Duas abordagens gerais para
modelar os espectros observados de difracdo sdo usadas: ajuste com fungdes
analiticas e ajuste por meio de convolugao direta. No primeiro método, a intensidade
calculada correspondente ao um angulo particular de 26 é determinada a partir do
fator de estrutura dos picos vizinhos de Bragg, F, modulado pela uma fungéo
analitica ¢

y,(calc) =S L, -[F[ - A-P, - 4(26, — 26, )+ y, (bckd)

k (5)

As correcdes de intensidade, como Lorentz-Polarizagao (L), orientacéo preferencial
(P) e absorgao (A), sdo aplicadas, além da modelagem do ruido de fundo y;(bckd).
O uso das fungdes fisicamente embasadas que descrevem o instrumento, ou
configuragdo do difratbmetro, e as propriedades fisicas da amostra levam a
abordagem de parametros fundamentais (fundamental parameter approach) para
modelamento de padrao de difracdo completo. O padrao de difracédo tedrico é obtido
por meio de convolugdo das fungbes que descrevam a fungao instrumental e da
amostra.®

Y (€alc) = S P, [ Ninguunen: () Samosra (26, —26,) —7)d7 + y; (bekd)
k (6)

Nas ambas as abordagens o parametro S é o parametro de escala ajustado para
cada das fases presentes na mistura durante o processo de ajuste do espectro de
difragdo. Esse parametro esta relacionado com a fragado da fase y numa mistura de k
fases pela Equacéo 7.

S, (ZMV)y

38, (ZMV),
)

A fracao da fase austenitica nas amostras foi calculada por meio de Equacgbes 2 e 3
comparada com a fragao obtida por meio de abordagens mais sofisticadas que usam
o0 espectro completo de difragdo de raios X e podem levar em conta diferentes
suposi¢des sobre a microestrutura da amostra.

/4
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O método de ajuste do espectro completo é considerado como mais acurado porque
todos os picos de difracdo sédo levados em conta para avaliar concentragdes de fase.
Noés calculamos a fracao de austenita retida por método de Rietveld usando trés
abordagens: i) ajuste com funcdo de pseudo Voigt modificada de Thompson-Cox-
Hastings;® ii) abordagem de parametros fundamentais em que a funcdo
instrumental foi modelada usando a amostra de referéncia.' A contribuicdo da
amostra para os perfis dos picos foi modelada com a fungéo Voigt que descreveu o
alargamento dos picos dentro do modelo isotropico de deformagdes e de tamanhos
pequenos de cristalitos; iii) anisotropia de tamanhos de cristalitos e o efeito de
defeitos de empilhamento foi acrescentado no modelo anterior.""

Além de medidas de austentita retida foi feita a analise de tensdo residual por
método de difragdo de raios X numa das amostras confeccionadas. Foi utilizada a
radiacdo caracteristica Cr-K, e a geometria ¥ (side-inclination) de difragao, junto
com e o método de sin’> ¥ para o calculo da componente de tensdo residual no
plano da superficie da amostra.'® Os picos de difragdo da estrutura cubica de corpo
centrada correspondente a familia de planos (211) da fase martensitica e (220) da
fase austenitica foram medidos em inclinagdes ¥ de -70° a +70° (com passo de 10°)
entre a normal a superficie da amostra e o vetor de espalhamento. O valor de tenséo
residual foi obtido através de ajuste linear por minimos quadrados de distancias
interplanares (211) e (220) em fungao de sin? ¥. As posicdes dos picos de difracdo e
respectivas distancias interplanares foram determinadas usando programa Stress
V1.1.2004 da Bruker-AXS.!"™® O tratamento de picos de difragdo medidos envolveu
as corregcdes de intensidade devido a absorgcdo, ao ruido de fundo, ao fator de
Lorentz-Polarizacao, e a radiagao caracteristica K,» do tubo de raios X. As posicdes
de picos corrigidos foram determinagao através de ajuste com fungcéo pseudo-Voigt.
As constantes elasticas foram obtidas usando uma aproximagao para anisotropia
elastica do material na base do médulo de Young, da razdo de Poisson e do fator de
anisotropia como implementado no programa Stress.

3 RESULTADOS

Os padrdes de difragdo coletados das amostras mostram os picos de difragdo que
correspondem as fases austenita e martensita (Figura 1). Enquanto as radiacdes de
cobre e de molibdénio oferecem o intervalo maior de acessiveis distancias inter-
reticulares (d-spasing), a radiacdo de cromo providencia a melhor resolugdo e
definicao de perfis dos picos de difragao.

Os resultados de calculos de concentracbes de austenita retida em amostras
estudadas usando os modelos de analise descritos acima estdo apresentados nas
Figuras 2 e 3. Os dados de difragdo que originaram esses resultados foram obtidos
com os tubos de raios X de cobre e de cromo respectivamente.

Como se esperava, o aumento da concentragdo de austenita retida é observado
com o aumento da temperatura de austenitizagcdo. Este aumento € atribuido a
dissolugdo mais completa das fases de carbeto (modeladas por cementita, FesC) na
fase austenitica de alta temperatura. Como consequéncia, a maior concentragcao de
carbono na estrutura de austenita resulta em temperaturas mais baixas de inicio da
transformacao austenita-martensita durante o recozimento. O menor intervalo de
temperaturas de transformacéo leva ao maior teor de austenita retida. Além disso, o
numero menor de particulas de carbeto presentes na microestrutura de austenita,
que servem como centros de nucleacdo de fase martensitica, leva a cinética da
transformacao austenita-martensita menos favoravel.
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Figura 1. Padrées de difragdo da mesma amostra (Tausteniizacao=880°C) obtidos com trés diferentes
fontes de raios X. Os picos de difragdo da fase austenitica e martensitica sdo indexados. Asteriscos
indicam os picos de difragéo originados pela radiagado Kz do molibdénio.
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Figura 2. Concentragbes de austenita retida. Quadrados coloridos representam as concentragdes de
austenita retida obtidas a partir de andlise de difractogramas completas por método de Rietveld.
Quadrados pretos correspondem a anadlise de picos de difracdo separados. Quadrados vermelhos —
abordagem de parametros fundamentais e modelo isotrépico; quadrados azuis — fungao analitica e
modelo isotrépico para descricdo dos picos de difracdo; triangulos verdes — abordagem de
parametros fundamentais e modelo anisotropico; quadrados pretos fechados — analise de picos
separados na base de varios picos de difracdo; quadrados pretos abertos — analise de picos
separados na base de um pico de difragao.

Uma boa concordancia nas concentragdes de austenita retida pode ser observada
entre todos os modelos de analise de padrées de difracdo. Contudo, uma variagao
sistematica de concentragdes de austenita retida é observada em fungao da fonte de
raios X utilizada. As concentragdes mais altas sdo obtidas usando o tubo de raios X
de cromo. Essa discordancia pode ser atribuida a variagcdo da concentracdo da
austenita retida com a espessura da amostra.
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A espessura da amostra que origina ~63% da intensidade de raios X difratados &
dada pela Equacéo 8.
. sin 0

2u (8)
em que ¢ é o angulo de Bragg e uy é o coeficiente linear de atenuagao. Figura 3
mostra a variagao da espessura 7 em fungdo do angulo 26 para trés condigbes de
experimentos de difragdo que usam trés diferentes fontes de radiagao (o intervalo de
angulos 26 corresponde ao intervalo real dos experimentos).
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Figura 3. As espessuras da amostra que originam ~63% da intensidade de raios X difratados em
acos para diferentes fontes de raios X (as energias caracteristica K, sdo consideradas). As linhas

pontilhadas indicam a posi¢ao 20 do pico mais intenso da estrutura martensitica e a espessura efetiva
respectiva da amostra que contribui para a intensidade desse pico.

A partir da Figura 3 pode ser concluido que as camadas mais espessas da amostra
contribuem para os padrdes de difracdo obtidos com a radiagcdo de Cr e de Mo,
enquanto as camadas bem menos profundas sdo provadas com radiagcdo de Cu.
Desta forma, na presenga de gradientes de concentragdo da austenita retida pela
espessura da amostra, a variacao dos resultados é esperada em funcao da fonte de
radiacio de raios X.

Realmente, a analise comparativa revela a sistematica na variacdo de relagdo de
fases nas amostras analisadas em funcdo da temperatura de austenitizagédo e em
funcdo da fonte de raios X utilizada. Figura 4 mostra as concentragdes de austenita
retida, martensita e cementita obtidos por método de Rietveld usando o modelo de
parametros fundamentais de analise que leva em conta a anisotropia de
alargamento de picos de difragdo. Este modelo de analise nés consideramos mais
exato para determinacao da fracdo da austenita retida nas amostras.
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Figura 4. As concentracdes em massa das fases cristalinas das amostras estudadas em funcao da

temperatura de austenitizacdo. Os simbolos pretos correspondem a fase cementita. Os simbolos

vermelhos e azuis representam as fases austenita e martensita respectivamente. A diferenciagao

entre as fontes de raios X é dada por meio de simbolos fechados (radiagdo de Cr), simbolos abertos

(radiagéo de Cu) e simbolos cruzados (radiacdo de Mo).

As concentragdes mais baixas de austenita retida sao sistematicamente obtidas em
experimentos que usaram a radiagao de cobre comparando com os experimentos
que usaram as radiacdes de cromo e de molibdénio. E interessante notar que uma
tendéncia inversa € observada para a concentragdo de cementita: a radiacdo de
cobre resulta em concentragbes maiores da cementita comparando com as
radiacbes de cromo e de molibdénio. Ao mesmo tempo, a variagdo nas
concentragdes de martensita em funcao da fonte de raios X € menos pronunciada.

4 DISCUSSAO

Para as condi¢des de experimentos de difragdo de raios X desse trabalho a precisao
relativa de aproximadamente 30% na determinacéo da austenita retida é atingida na
faixa de concentragdes entre ~ 10% e 20% em massa (Figura 5). Este espalhamento
dos resultados é constituido pela soma das variagdes estatisticas de analise para
um método dado junto com as variagdes entre os métodos de analise. Dependendo
das variagdes admissiveis na concentracido de austenita retida visadas para uma
aplicagao particular, este resultado pode ser satisfatério ou ndo. O espalhamento
dos resultados para as concentragcdes de austenita retida abaixo de 10% de massa
pode atingir os valores relativos maiores que 50%. Desta forma, a confiabilidade dos
resultados de raios X para esta faixa de concentragcdes de austenita retida € limitada.
Nao ha diferengas visiveis na amplitude de espalhamento dos dados entre os
experimentos executados com radiacdo de cobre e de cromo. A resolu¢ao melhor de
picos de difragao oferecida pela radiacdo de cromo comparando com a radiagao de
cobre € compensada, no caso da radiacdo de cobre, pelo maior numero dos picos
de difragdo disponiveis para a analise (Figura 1). Desta maneira, os experimentos
laboratoriais executados com radiacdo de cobre ou radiagdo de cromo podem ser
considerados equivalentes do ponto de vista de precisao dos resultados.
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Figura 5. As diferencas relativas nas concentracées de austenita retida obtidas entre os diferentes
métodos de analise. O método de Rietveld com abordagem de parametros fundamentais e modelo
anisotrépico de alargamento de picos € usando como referéncia (diferenca igual a zero). Sao usadas
as concentragdes de austenita retida determinadas pelo método de referéncia em condigcbes de
experimento com a) radiagao de cobre e b) radiagdo de cromo. A correspondéncia de simbolos ¢ a
mesma da Figura 2.

O efeito de variagdo da concentracdo de austenita retida com o tipo da fonte de
raios X pode ser atribuido ao gradiente de concentracdo da austenita retida. Se a
concentracdo da austenita retida for menor nas camadas mais proximas a superficie
da amostra do que nas camadas mais profundas, as concentracdes efetivas mais
baixas de austenita retida serdo obtidas nos experimentos com radiacao de cobre do
que nos experimentos com radiagdo de cromo e de molibdénio (Figura 3). E preciso
ressaltar que este efeito ilustrado na Figura 4 é confirmado diretamente em analises
de difractogramas por meio de refinamento de Rietveld simultaneo de trés espectros
de difragdo da mesma amostra obtidos com trés diferentes fontes de radiagao.
Entretanto, fica a explicar a origem de variagao da concentragao de austenita retida
na superficie. Na preparacao de amostras, apds o seu recozimento, uma camada de
aproximadamente 50 um foi removida. O objetivo desse tratamento foi evitar os
eventuais ndo homogeneidades provocadas pela oxidacdo da superficie que
normalmente se limitam a alguns microns de espessura. A detecgéo de variagdes de
concentracdo da austenita retida em experimentos executados indica que nao
homogeneidades na escala da ordem de 100 um estdo presentes na amostra. E
possivel que estas variagbes tenham origem fisica e podem ser comuns para agos
carbono tratados termicamente.

Uma das provaveis causas de ndo homogeneidades superficiais das amostras em
relagdo a concentracao de austenita retida pode ser associada ao estado de tensdes
residuais induzidas pelo tratamento térmico. E do conhecimento comum que a
aplicagao de tensdes externas ou deformagdes aumenta a quantidade de martensita
e aumenta a temperatura de inicio da transformacao austenita-martensita.!"® Por
outro lado, o tratamento térmico pode induzir as tensdes residuais na superficie da
amostra (tensdes do tipo |) que, por sua vez, podem induzir uma transformacéao
adicional austenita-martensita. O campo de tensdes residuais pode estender por
dezenas de microns da superficie, o que explica a presenca de gradientes de
concentracdo da austenita retida nessa escala de profundidade em amostras
investigadas.

A confirmacgao direta da presenca de tensdes residuais na superficie da amostra foi
feita por método de difracao de raios X. A Figura 6 mostra as deformacdes de planos
(211) da estrutura martensitica e dos planos a (220) da estrutura austenitica. A
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tensao residual normal no plano da amostra foi estimada para fase martensitica na
base de moédulo de Young de 210.000 MPa, da razdo de Poisson igual a 0,29 e do
fator de anisotropia de 1,49. Os mesmos parametros na avaliacao de tensao residual
para fase austenitica foram 210.000 MPa, 0,29 e 1.72. As tensdes residuais trativas
de 150 MPa sao obtidas para a martensita enquanto auséncia de tensdes residuais
€ calculada em austenita.

1.0x10° - 4.0x10° (b)
W40
8.0x10™
. 2.0x10° "7
6.0x10™
4.0x10* 4 fo. B0
: .50
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.3 Bz
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Figura 6. Deformacdes versus senzw da amostra austenitizada a 900°C para a) fase martensitica e b)
fase austenitica. O espalhamento maior de dados no caso da austenita é devido a baixa intensidade
do pico de difragao medido.

Este resultado corrobora com a interpretacdo dada no trabalho em relacido ao
gradiente de concentracdo da austenita retida. O campo de tensbes residuais
macroscopicas (tipo I) na fase martensitica se forma junto com a transformagao
austenita-martensita. Entretanto, a energia elastica é transferida para fase austenita
através do processo de transformacao adicional de fase no qual ocorre relaxagao
total de tensdes macroscoépicas na austenita residual. Se a energia elastica do
campo de tensdes macroscopicas da martensita ndo induzisse a transformagao
adicional de fase austenita-martensita, teriamos observado um campo de tensdes
residuais na fase austenitica também.

5 CONCLUSAO

O estudo sobre os fatores que afetam o resultado de medi¢cdes de concentracéo da
austenita retida por difragdo de raios X mostra que um resultado confiavel pode ser
obtido para as fragdes de austenita retida na faixa de 10% a 20% de massa. Para
menores concentragdes, a confiabilidade do resultado fica limitada tanto pelo limite
de deteccao da técnica, como pelo método utilizado na analise de picos de difracao.
Para as concentragdes na faixa de confianga a precisdo de resultados melhor que
30% do valor pode ser rotineiramente atingida.

Um importante fator que pode afetar a precisdo das medi¢cdes € o gradiente de
concentragcdo da austenita retida. As evidéncias que este gradiente pode ser
originado pela transformacgao adicional austenita-martensita induzida por tensdes
residuais na superficie da amostra sao apresentados. Se for confirmado nos estudos
futuros, esse efeito tera importantes implicagbes para medigdes de austenita retida
por difragdo de raios X, pois sempre vai ser associado ao tratamento termo-
mecénico que induz as tensdes residuais. Desta forma, seria necessaria uma
analise de tensdes residuais na superficie das amostras para identificar a existéncia
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de gradiente de concentragdo da austenita retida. Este gradiente podera causar um
desvio sistematico adicional na avaliacdo da concentracdao da austenita retida
atribuida ao “bulk” de amostras a serem caracterizadas.
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