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Resumo

O presente trabalho tem por objetivo avaliar o uso de fungdes analiticas no ajuste do
perfil do pico de difragao e localizagdo correta do pico, visando melhores resultados
no calculo das tensdes residuais por difracao de raio-X. A metodologia consistiu da
soldagem de tubulagées com diametro de 4”, usando o processo TIG manual. As
medi¢des de tensdes residuais foram realizadas através de um minidifratdmetro de
raio-X para medigdo em condigdes de campo, utilizando um tubo de cromo
(A=2,2911 A). Para a construgdo dos difratogramas, ajustes das curvas e localizacéo
dos picos, foi utilizado o software Origin. Ja para calcular o valor das tensdes
residuais foi usado o software Phillips X pert Stress. O ajuste de curva por fungdes
analiticas para determinar a correta localizacdo do pico de difracdo de raio-X
mostrou-se um método bastante adequado, reduzindo o erro das medidas. Dentre
as funcdes avaliadas as que apresentaram melhores resultados foram a Pearson VII
e a Lorentz.
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USE OF ANALYTIC FUNCTIONS IN THE X-RAY DIFRACTION PEAK
ADJUSTMENT FOR RESIDUAL STRESS MEASUREMENT

Abstract

In this work the use of analytic functions for X-ray diffraction peak adjustment in
residual stress measurement were evaluated. The analysis was carried out on outer
surface of a low carbon steel pipe welded by GTAW process. X-ray
minidiffractometer for field analysis was used to welding residual stress
measurements. A Cr-K,4 X-ray sourse (,L=2,2911 A) was used. The diffraction profile
construction, peak adjustment and peak localization, was carried out through the
Origin software. For residual stress calculate was used the software Phillips X pert
Stress. The results indicated that the diffraction profile adjustment by analytic
functions for correct X-ray peak localization shown a quite appropriate method.
Among the appraised functions the better results were obtained to Pearson VII and
Lorentz analytic functions.
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1 INTRODUGAO

As tensbes residuais sdo caracteristicas intrinsecas do processo de soldagem,
nao sendo possivel evita-las. Em geral, a presenga de tensdes residuais é
indesejada por estar associada a diversos problemas metalurgicos, como trincas a
frio,") fatura por fadiga,® corrosdo sob tens3o,® dentre outros. Dessa forma, torna-
se de extrema importancia determinar o valor das tensbes residuais em
componentes soldados.

Dentre os inumeros meétodos experimentais para determinagcdo das tensdes
residuais em materiais, a difracdo de raio-X possui posicdo de destaque por ser um
meétodo n&o-destrutivo e por ter a possibilidade de aplicagédo em campo.(‘” A difragao
de raio-X consiste na incidéncia de um feixe monocromatico sobre a superficie de
um material, o qual sera espalhado (difratado) e posteriormente detectado por algum
dispositivo (Figura 1a). Através da Lei de Bragg (Equagao 1), é possivel relacionar o
angulo 26 medido experimentalmente com a distancia interplanar d.

nA=2d" . send@™ Eq. 1

Os materiais na sua imensa maioria sdo policristalinos, e apresentam em muitos
casos orientagao cristalografica aleatoria. Assim, um feixe de raio-X incidindo com
determinado angulo 6 sobre a superficie de uma material policristalino, sera difratado
somente por alguns graos com orientacao favoravel. Para materiais livre de tensdes
a distancia interplanar é padrao (d,), mas para um material submetido a tensdes
(aplicadas ou residuais), a distancia interplanar sofre variagdes de acordo com a
orientagcdo da familia de planos hkl e da tensdo aplicada, conforme mostrado da
Figura 1b.

Figura 1. (a) Desenho esquematico do espalhamento das ondas de raio-X segundo a Lei de Bragg. (b)
Tensao compressiva em um material policristalino e isotrépico. @)

Com base na posicdo do pico de difracdo 20 é possivel determinar o
espacamento dos planos cristalograficos, através da Lei de Bragg. Com isso é
possivel encontrar o estado de deformagao da estrutura cristalina, calculada a partir
da equacao 2.

Eqg. 2

Os dados obtidos a partir das medidas realizadas com o minidifratdmetro (Figura
2) sao transformados em uma curva (difratograma) (Figura 3a), que representa a
variacdo da intensidade difratada em fungdo do angulo 26. Atualmente o método
mais empregado na determinacdo das tensdes residuais é o “método do sen?y”, o

qual é aplicado a materiais policristalinos.(a) Para calcular as tensbes através do
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meétodo do sen2\|f € necessaria a correta localizagdo do pico de difragéo (angulo 26),
o0 qual é usado para determinar a variagao da distancia interplanar em funcéo da
variagao do angulo vy (Figura 1b). A tenséo é entado calculada através da equagao 3.

do

a——i-cot 0 Eq. 3
l+ov g disenzt//i '

Onde: E = mdédulo de elasticidade;
v = coeficiente de Poison.

Determinar a posi¢ao do pico de difracdo apenas visualmente pode acarretar em
erros no valor da tensao residual. Assim, é necessario ajustar o perfil do pico de
difragao utilizando fung¢des analiticas. O objetivo do presente trabalho é avaliar o uso
de algumas fungdes analiticas no ajuste do pico de difragédo e localizag&o correta do
pico, visando melhores resultados no calculo de tensdes residuais por difracdo de
raio-X.

2 MATERIAL E METODOS

Foi usado neste trabalho um tubo de ago baixo carbono para servico em alta
temperatura ASTM A106 Gr. B., com didmetro nominal de 4”, e Schedule 40,
soldado manualmente pelo processo TIG, com metal de adigdo AWS ER 70 S3 com
didmetros de 2,5 e 3,25 mm. A composi¢cao quimica (% em massa) do tubo e do
metal de adigao € apresentada na Tabela 1.

Tabela 1. Composicdo quimica. Aco ASTM A106 Gr. B e metal de adicdo AWS ER 70 S3.

Material C Mn Si P S
Tubo 0,19 0,96 0,20 0,016 0,006
Metal de adi¢cdo 0,18 0,45 0,18 0,09 0,04

O equipamento utilizado para medicdo das tensdes residuais na superficie
externa do tubo foi um minidifratdmetro para medicdo em condigdes de campo,
desenvolvido pelo Instituto Politécnico da UERJ — Nova Friburgo-RJ, o qual é
apresentado na Figura 2a. Utilizou-se um tubo de raio-X com anodo de cromo
(x=2,2911 A)." A tensdo de operacso foi de 20 kV e a corrente de 50 mA. O método
de medicdo utilizado foi 0 do sen?y, com medidas realizadas para y = 0°, 20°, 35°, e
50°. O Conjunto tubo de raio-X/detector foi montado sobre o corpo de prova a ser
medido, conforme a Figura 2b. Foi utilizado o software Origin para construgdo dos
difratogramas, ajustes das curvas e localizag&o dos picos. O software Phillips X pert
Stress foi usado para calcular as tensdes residuais.
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Figura 2. (a) Minidifratbmetro para medicdo de tensdes residuais em campo.® (b) Geometria descrita
pelo conjunto tubo/detector.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 3a apresenta o espectro de difracdo da amostra A1 realizado no centro
do cordao de solda para o angulo y = 33°. A escolha deste angulo deve-se a sua
maior irregularidade e assimetria. A correta localizagdo do pico foi feita pelo ajuste
da curva (difratograma) utilizando fungbes analiticas para descrever o perfil de
difracdo. Estas equagdes sdo expressas em fungao de varios parametros, os quais
descrevem sua forma e localizagao do pico. As principais funcbes aplicadas ao
ajuste de perfis de difragcdo sdo Gauss, Lorentz e pseudo-Voigt.”) As fungdes de
Gauss e Lorentz podem ser consideradas casos extremos da fungéao Voigt. A fungéo
de Lorentz tem sido considerada satisfatéria para modelar o perfil de picos com
alargamentos, cuja funcdo Gauss tem se mostrado menos apropriada para 0 mesmo
propdsito®. A seguir sdo apresentadas as fungdes Gauss e Lorentz (Equacgdes 4 e 5).

(x—xc)2

y=y0+Aei 2w’ Eq. 4

24 w
Y=Yy t—

_— Eq. 5
T 4(x—xc)2 +w? g

A funcao pseudo-Voigt tem sido amplamente usada para modelar o perfil de picos
de difracdo, principalmente no caso de analise de microestruturas e refinamento de
estruturas através do método Rietveld, visto que o alargamento do pico causado pelo
instrumento e as caracteristicas fisicas dos materiais (tamanho de gréo,
microdeformacéo e falhas de empilhamento) fazem com que o pico, em geral, tenha a
forma de Voigt."®™ A funcdo pseudo-Voigt é interessante por se tratar de uma
aproximacao simples da fungao Voigt, sendo rapida de calcular. Esta fungao trata-se
na verdade de uma convolugdo das fungbes Gauss e Lorentz, cujo parametro n
determina a proporcéo de cada fungao, atuando assim na forma do perfil.

pV(r)=nG@r)+(1-=mn)L(r) Eq. 6
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Em uma primeira analise, as curvas de difracao foram ajustadas através das
funcdes de Gauss e Lorentz (Figura 3b). Observou-se que o ajuste nao foi adequado
ao se utilizar o perfil inteiro, pois em alguns casos o perfil apresentava grandes
irregularidades no ruido de fundo (background) o qual alterava a posigdo do pico.
Além disso, foi observado que o pico apresenta uma pequena assimetria.

1 —— Curva de Gauss
1200+ a 12009 | Cuwade Lorentz b

1050
900
750-
600

Contagem (CPS)
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450
300+

150-.
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0 1000 2000 3000 4000 0 1000 2000 3000 4000

Canal do detector Canal do detector

Figura 3. Espectro de difracdo da amostra A1, realizada no metal de solda com y = 33°. (a) sem
ajuste. (b) ajustado por Gauss e Lorentz.

Em geral, as fungcdes de Gauss, Lorentz e Voigt (pseudo-Voigt) sdo aplicadas
com sucesso para perfis de pico simétricos, porém nao séo indicadas para o ajuste
de picos com assimetria. Para superar as deficiéncias das fungbes de Gauss,
Lorentz e pseudo-Voigt, a alternativa foi utilizar uma fungdo que proporcionasse um
melhor ajuste no caso de assimetria do pico. A fungao escolhida neste caso foi a
Pearson VIl (Equacado 7), a qual tem sido frequentemente empregada em difragdo
de raio-X, difracdo de néutrons e espectroscopia Mossbauer.!'41®)

—mu

. %w _ %w _
y:A2VmueﬂTZ 1D1+42 : %x—%f Eq.7
7 -e(I'(mu—0,5)) w

Posteriormente foram realizadas as analises dos picos usando desta vez as
funcdes Gauss, Lorentz, pseudo-Voigt e Pearson VII. Para evitar um possivel efeito
do background sobre o perfil ajustado pelas fungdes, procedeu-se o ajuste apenas
na regiao do pico, descartando as regides antes e apds o pico, como pode ser
observado na Figura 4 e Figura 5.

A Figura 4 apresenta o ajuste das curvas do metal de solda da amostra A1 para
y = 33°. De uma forma geral, as curvas de ajuste de Gauss, Lorentz e pseudo-Voigt
apresentam pouca diferenga, com valores de posicdo do pico bastante proximos. Ja
a fungao Pearson VIl apresenta uma maior diferenga quando comparada as demais.
Contudo, esta variagdo em termos de angulo 26 € na ordem de 0,018°. Os valores
de R? mostrados na Figura 4 indicam o qudo préximo o ajuste da curva esta da
condigdo real, assim, quanto mais proximo de 1 melhor é o resultado. Verifica-se
entdo que as curvas pseudo-Voigt (R*> = 0,98099) e de Gauss (R®> = 0,98062)
obtiveram melhores resultados de ajuste de curva, seguido por Lorentz (R? =
0,97971) e Pearson VIl (R* = 0,97617).
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Figura 4. Ajuste do perfil dos picos de difracdo para o angulo y = 33° usando as fungdes: (a) Gauss;
(b) Lorentz; (c) pseudo-Voigt; (d) Pearson VII.

A Figura 5 apresenta o ajuste das curvas do metal de solda da amostra A1 para
y = 50° Verifica-se novamente que as curvas de ajuste de Gauss, Lorentz e
pseudo-Voigt apresentam pouca diferenga, inclusive com valores iguais para Gauss
e Lorentz. Ja a fungao Pearson VIl apresentou novamente uma maior diferenca, a
qual em termos de angulo 26 foi na ordem de 0,015°. Novamente verifica-se que as
funcdes que melhor ajustaram as curvas foram a pseudo-Voigt (R? = 0,94447) e
Gauss (R? = 0,94441). A funcdo Lorentz apresentou uma pequena diferenca em
relagdo as duas, com R? de 0,94336, e com a Pearson VIl obtivemos o menor valor
de R? (R? = 0,93302). Embora tenha sido verificada estas variacdes no grau de
ajuste das curvas, as diferengas entre o maior ajuste e o menor foi de apenas
0,00482 para = 33° e de 0,01145 para = 50°.

Para avaliar qual ajuste de curva apresenta o melhor resultado em termos de
determinagao da distancia interplanar d, foram construidos os graficos de “distancia
o versus sen’y para o ponto de medida no metal de solda da amostra A1, cujos
resultados sdo apresentados na Figura 6. Além da comparagédo entre os valores
obtidos com o ajuste dos picos, foi realizado também o calculo para valores dos
picos determinados visualmente sem ajuste.

A Figura 6a apresenta o resultado da “distancia d” versus sen2y/ para os
valores de 20 obtidos sem qualquer ajuste do pico, cuja determinagédo foi
realizada visualmente. Observa-se que a inclinagdo da reta foi negativa,
indicando que a distancia interplanar diminui com o aumento do angulo y, o que
corresponde a um estado de tensées compressivo. Houve uma grande dispersao
dos resultados, inclusive com o ponto referente a medida para w = 22° sendo
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descartado para um melhor ajuste da reta. Embora tenha sido procedido o
descarte deste ponto, o valor da tensao foi baixo (-95,9MPa) e o erro da medida
foi considerado elevado (+ 70,2 MPa).
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Figura 5. Ajuste do perfil dos picos de difracdo para o angulo y = 50° usando as fungdes: (a) Gauss;
(b) Lorentz; (c) pseudo-Voigt; (d) Pearson VII.

Para o ajuste com a funcdo Gaussiana observa-se que a distribuicdo dos pontos
ao longo da reta foi bem mais regular (Figura 6b), quando comparada ao resultado
para a analise dos picos sem ajuste. A inclinagcdo da reta foi novamente negativa,
indicando um estado de tensdes residuais compressivas. O valor da tensao foi de -
253,7 MPa e o erro foi menor (+ 43,0 MPa), estando dentro dos valores normalmente
observados para medidas de tensometria por raio-X (+ 50 MPa) nas regidées da zona
fundida (ZF) e zona afetada pelo calor (ZAC), as quais apresentam diversos
aspectos metalurgicos que afetam o valor da medida, como variagdo do tamanho de
grao, presenga de multiplas fases e elevado grau de microdeformacgao.

Para o ajuste pela funcdo Lorentz (Figura 6c¢) observa-se novamente que a
tensdo residual no ponto em questdo € compressiva. O valor da tenséo residual foi
de -255,7 MPa, bem semelhante ao obtido pelo ajuste com a fungdo de Gauss (-
253,7 MPa). O valor do erro para o ajuste com a fungédo Lorenziana foi de + 40,2
MPa.

Analisando o ajuste dos picos pela fungao pseudo-Voigt (Figura 6d), verifica-se a
presenca de tensdes residuais compressivas. O valor da tensao foi de -254,4 MPa,
estando entre os valores obtidos para a fungdo Gauss (-253,7 MPa) e Lorentz (-
255,7 MPa). Esta observagéo ¢ justificada pelo fato da fungédo pseudo-Voigt ser uma
convolugao destas duas funcgdes. O erro foi de + 41,9 MPa, estando entre os valores
obtidos para Gauss (+ 43,0 MPa) e Lorentz (+ 40,2 MPa).
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Os resultados referentes ao ajuste dos picos com a fungcdo Pearson VIl
revelaram um comportamento um pouco diferente dos demais ajustes (Figura 6e). A
tensdao residual foi compressiva (-244,0 MPa), menor que o0s demais ajustes
analisados, e o erro foi substancialmente menor (+ 29,7 MPa).

A diferenga entre os valores obtidos para o ajuste com a fungéo Pearson VIl e as
demais utilizadas pode ser atribuido ao melhor comportamento desta fungao para
picos assimétricos, visto que as fungbes Gauss, Lorentz e pseudo-Voigt sao
empregadas principalmente para picos simétricos. Além disso, a utilizacdo da fungéo
Pearson VIl para localizacdo do pico de difracdo € mais eficaz quando comparado

aos meétodos parabolicos de regressdao quadratica para picos de largura
intermediaria.”
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Figura 6. Grafico “distancia d” versus senzl//. (a) sem correcao; (b) Gauss; (c) Lorentz; (d) pseudo-
Voigt; (e) Pearson VII.

Uma questao bastante interessante observada na analise dos picos foi que as
funcdes de Gauss e pseudo-Voigt apresentaram os melhores resultados de ajuste
de curva, conforme destacado anteriormente. Entretanto, os menores erros no
célculo das tensdes residuais foram conseguidos para as corre¢des por Lorentz e
Pearson VII, justamente as fungbes que apresentaram ajustes de curva inferiores
aos obtidos pelas fungdes Gauss e pseudo-Voigt.

Acredita-se que as fungdes de Gauss e pseudo-Voigt consigam ajustar a curva
de uma forma mais regular visto que elas decaem suavemente, porém néao
consigam ajustar a posi¢cdo do pico de forma satisfatéria. Ja as fungdes Lorentz e
Pearson VII, ndo ajustam a curva tdo bem quanto as outras duas, mas conseguem
determinar melhor a posi¢c&o do pico.

Os demais pontos da amostra A1 foram analisados, e os perfis de tensdes
residuais axiais ao longo da junta soldada foram determinados para as quatro
funcdes analisadas e para a analise sem correcdo (Figura 7). Observa o
comportamento bastante irregular da curva cujos valores de 20 foram obtidos sem
qualquer corregao.
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Figura 7. Comportamento das tensdes residuais axiais ao longo da junta para os diversos métodos
de analise da posigéo do pico.

O comportamento das tensdes ajustadas pelas fungdes de Gauss e Lorentz
foram bastante semelhantes, contudo, o mesmo nao foi observado para as tensdes
obtidas pelo ajuste com a func¢do pseudo-Voigt. Analisando o comportamento das
tensbes ajustadas por Pearson VII, verificou-se um comportamento muito
semelhante ao observado por Gauss e Lorentz para as regiées do metal de solda e
ZAC. Entretanto, para as regides mais afastadas do corddao de solda este
comportamento foi um pouco diferente. Analisando o lado direito da junta, observa-
se um comportamento muito semelhante ao das tensdes cujo ajuste foi realizado
pelas fungdes Lorentz e pseudo-Voigt, enquanto que para o lado esquerdo o
comportamento foi mais parecido com os resultados obtidos com as fungcbes Gauss
e Lorentz. Outras analises foram realizadas para outros trés corpos de prova e em
praticamente todos os pontos analisados os melhores resultados (menores erros)
foram obtidos para os valores de 20 determinados através do ajuste da curva
utilizando as fungcdes Pearson VIl e Lorentz.

4 CONCLUSOES

Com base nos resultados experimentais apresentados neste trabalho foi possivel
concluir que:

A medicao de tensdes residuais por difracdo de raio-X usando o minidifratbmetro
para aplicagdes em campo, mostrou-se bastante eficaz na determinagao do perfil de
tensdes em tubulag¢des de aco carbono soldadas em junta de topo.

O ajuste de curva por fungdes analiticas para determinar a correta localizagcédo do
pico de difracdo de raio-X mostrou-se um método bastante adequado, reduzindo o
erro das medidas.

Dentre as fungdes avaliadas as que apresentaram melhores resultados foram a
Pearson VIl e a Lorentz.
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