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Resumo

REGONE, Natal Nerimio, Determinagdo de tenséo Interna em Camadas Superficiais,

Campinas,: Faculdade de Engenharia Mecanica, Universidade Estadual de Campinas, 2000.
108 p. Dissertagio (mestrado)

As tensOes surgem nos materiais a partir dos processos de fabricagio e também pela
utilizagdo de tratamentos superficiais como nitretagio dos agos, deposi¢io de camadas por
diversos métodos, ou tratamento térmico. Podem ocorrer em escala macroscopica, sendo
chamadas de macrotensio ou em um nivel microscopico denominadas de microtensio. O objetivo
do presente trabalho ¢ avaliar a técnica de difragiio de raio-X como metodologia de analise de
tensdes em revestimentos. Para a caracterizagio da tensio interna foram feitos ensaios por
difracdo de raio-X onde é utilizado dois métodos de analise, o calculo unidimensional e o
bidimensional. O calculo unidimensional ¢ mais apropriado para materiais padronizados, como os
monocristais. No calculo bidimensional pode ser utilizado qualquer tipo de material
policristalino. Com os dados do difratograma pode-se fazer o célculo da tensio presente no
material pela mudanga da posigio dos picos de difragdo do espectro. A tensdo uniaxial é mais
simples de ser determinada, pois pode ser feita em um difratémetro de raio-X convencional. No
calculo da tensdo biaxial necessita-se de um dispositivo especial para girar a amostra por um
angulo psi. A utilizagdo do método de difragiio de raio-X tem a grande vantagem de ser um
ensaio néo destrutivo das amostras. As diferentes amostras analisadas mostraram que a resultado
da tensdo presente em camadas superficiais é dependente de diversos fatores como textura,

conformagdo mecénica, ¢ o estado de tenso interna do respectivo substrato utilizado.
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Abstract

REGONE, Natal Nerimio, Determination of Residual Stress on Surface Coatings, Campinas,:
Faculdade de Engenharia Mecénica, Universidade Estadual de Campinas, 2000. 108 p.
Dissertagdo (mestrado)

Internal stress can arise in materials due to its fabrication processes as well to its surface
preparation, like nitriding or deposition, and to thermal treatment. It can occur in macroscopic
scale, called macrostress or in a microscopic degree denominated microstress. The purpose of the
present work is the evaluation of X-ray diffraction technique as a tool in the analyzes of stress in
coatings. Two measurement methods were considered: the uniaxial and the biaxial. The first
method is easier than the biaxial, but it is proper for single crystal materials. The second method
can be used for any polycrystalline material, but it needs a special device to turn the sample by an
angle psi. The analyzed show that the coatings stress depends on the electrodeposion method, the
substrate stress and on the mechanical deformation.

Key Words

-Stress, Coating, X-Ray
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Nomenclatura

Letras Latinas

T - temperatura

E; - modulo de Young do revestimento

S - tens@o

R' - raio da area revestida do disco

h - mudanga de altura do tubo de capilaridade

t - espessura do depdsito

e’ - espessura do metal base

F - forca aplicada horizontalmente no topo do depésito

G - forga magneética

d' - espessura da tira

b - comprimento da tira

A, B - constantes de calibragio tabeladas que dependem das propriedades do
material, da geometria do extensometro, do didmetro e profundidade do orificio
D - didgmetro do circulo do extensGmetro

D, - didmetro do orificio perfurado

E, - modulo de Young do substrato

E, - modulo de Young do revestimento

d - espessura do substrato

R, - raio de curvatura da tira que dobrou

[°C]



d. - espessura do revestimento

L - comprimento da tira

f - deflexdo da extremidade da tira

r' - raio do disco

F) - forga aplicada na haste cilindrica

A - secdo de area 4 da haste cilindrica

L, - comprimento inicial da haste cilindrica

L - comprimento final da haste cilindrica

E - médulo de Young do material

D’ - didgmetro da haste cilindrica

D', - didmetro inicial da haste cilindrica

D's- didmetro final da haste cilindrica

d, - distdncia interplanar do material tensionado
d, - distancia interplanar do material sem tensio
n - numero inteiro da ordem de difragdo

d - distincia interplanar do plano cristalino (hkl)
dyy - distancia interplanar nas diregdes dy/

m - inclinagdo da reta

S, - constante elastica de Voigt

S, - constante elastica de Voigt

r - raio da esfera

N - area total da esfera

a - distancia entre atomos

I - intensidade de espalhamento do feixe de raio-X

L, - intensidade de espalhamento de um feixe de raio-X ndo polarizado

m; - massa do elétron

¢ - velocidade da luz

e - carga do elétron

1; - comprimento do vetor posigio é P

Iz - intensidade de raio-X a um angulo 20

[A]
[A]



I,c - intensidade de raio-X no pico de difragdo a um angulo 20 [Cps]
A1, B,, C; - constantes das somatdrias
m; - nimero de pontos

Xpc ~ valor a ser somado ao dngulo inicial da curva do pico
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Letras Gregas

o - macrotensio total [Pa]
o; - tensdo intrinseca [Pa]
O - tensdo térmica [Pa]

o, - coeficiente de expansdo térmica do revestimento

o - coeficiente de expansdo térmica do substrato

v; - coeficiente de Poisson do revestimento [Pa]
K - constante de flexdo do disco

& - medida do alivio de deformacio de um medidor centrado em P

Omax - tenséo méaxima presente no orificio antes da perfuragio [Pa]
Omin - tensdo minima presente no orificio antes da perfuragio [Pa]
o - ngulo medido da diregio de Omx 4 diregdo de &, [°]
B - dngulo de referéncia da localizagio do medidor a diregio de Opmix [°]

€1,2,3 - alivio de deformacdo medidos pelos correspondentes numéricos

o, - tensdo interna media no revestimento [Pa}
vs - coeficiente de Poisson do substrato [Pa]
I - relagdo utilizada no fator de corregdo

6; - razdo entre a espessura do substrato ¢ do revestimento

3 - deflexdo do centro da tira [mm]
A8y - medida de mudanca de deflexfio antes da deposigio

A8y - medida de mudanca de deflexdo depois da deposigio



v - dngulo de giro bidimensional da amostra
oy - tensdo normal atuando na diregio y

&, - deformag@o na diregio y

g5 - deformagdo na diregdo x

g, - deformacdo na diregio z

v - coeficiente de Poisson do material

A - comprimento de onda

0 - dngulo de difragio

&,, - deformag8o na diregdo ¢w

O - tensdo normal atuando na direg3o x

¢ - angulo da superficie do plano do material e a eixo principal da amostra

Txy - tensdo cisalhante no plano normal ao eixo x (1° subscrito) e
na diregdo y (2° subscrito)

Gy - tensdo normal atuando na diregéio y

o - tensdo normal atuando na dire¢3o z

1x - tensdo cisalhante no plano normal ao eixo x (1° subscrito) e
na diregéo z (2° subscrito)

1,, - tenso cisalhante no plano normal ao eixo y (1° subscrito) e

na dire¢go z (22 subscrito)

o4 - tensfio normal atuando na direg8o ¢

80 - giro da amostra

K' - constante de Lorentz

20 - angulo entrer e a diregdo do raio incidente
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Abreviagioes

JCPDS - Joint Committee for Powder Diffraction Standards

LIBAD - Low-Incindent-Beam-Angle Diffraction
SAE - Society of Automotive Engineers
NRS - Tensdo normal do material

SRS - tensdo cisalhante do material

Siglas

DEMA - Departamento de Engenharia de Materiais
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Capitulo 1

Introducio

As tensBes internas sempre estdo presentes nos materiais, em razdo de seu processo de
fabricagdo, por algum tratamento metalirgico do material, ou por um processo de deposi¢io de
camadas superficiais. A literatura relata que as tensdes aparecem nos materiais devido a agdo
realizada por forgas externas aplicadas no material ou devido a presenga de tensdes residuais
inerentes ao processo de fabricagdo. Nas deformagdes plasticas, transformacgbes de fase, e em
processos metaliirgicos como soldagem, fundig#o, e lamina¢@o é muito comum o surgimento das
tensdes internas. Através de um tratamento térmico como o recozimento pode-se diminuir ou
eliminar essas tensGes. Em processos quimicos também ¢ normal o surgimento de tensdes

internas para o caso de oxidagéo, corrosdo, ou eletrodeposigio.

Quanto 2 tensdo interna propriciar melhoria ou prejuizo as propriedades do material é uma
questdo complexa, pois na superficie de um material a tensdo trativa € prejudicial a0 mesmo,
contribuindo ao surgimento de trincas por fadiga; contudo a tensio compressiva aumenta a

resisténcia a fadiga do material em estudo.
Ha dois tipos de tensoes residuais:

¢ As macrotensdes na area macroscopica do material

* As microtensdes na area microscopica
1



Macroscopicamente, as macrotensGes sio homogéneas no material em pelo menos uma
dirego. Sua extens3o € relativamente grande com relagdo ao tamanho de grio da amostra. A
macrotensdo é determinada pela medida da deformagdo na diregdo de um tnico ponto. Tem-se
um grande interesse na engenharia por influenciar no desempenho de um componente e também
pela anélise de falha.

A microtens3o € definida como propriedade escalar do material (nfio apresenta diregdo) e
resulta de imperfei¢Ses da rede cristalina. As microtensdes esto associadas as deformagdes que
ocorrem na rede cristalina. Sua dimens3o varia de um grdo a outro {ou de uma parte do grdo a

outra) dentro da rede cristalina. Seu surgimento ocorre devido a uma deformagio plastica ndo

homogénea.

Ha dois modos de se calcular a tens@o interna através da técnica de difragio de raio-X:
analise unidimensional e bidimensional. O célculo unidimensional é mais adequado para
materiais padronizados, como os monocristais, pois no calculo da tensdo uniaxial deve ser feita
uma comparagio do difratograma obtido com um material padrio do sistema JCPDS (Joint
Committee for Powder Diffraction Standarts). J4 a anilise bidimensional é feita em duas
dimensdes, e pode ser adaptada para qualquer material policristalino. Como as camadas de
revestimento sdo materiais policristalinos um resultado mais preciso de tensdo interna € obtido

pela analise bidimensional.

Nota-se que as tensdes sempre estdo presente em todos os materiais. Entdo torna-se muito
importante quantificar estas tensdes, e avaliar até que ponto estio prejudicando as propriedades
mecanicas do respectivo material. A utilizagio da difrag@io de raio-X permite uma analise das
amostras sem que as mesmas sejam destruidas. Outros métodos de calculo da tensio interna

comprometem a estrutura do filme.

O presente trabalho visa avaliar os dois métodos de determinac¢do de tensio intema em
revestimentos. Entre as duas maneiras, uma determina a tensio em uma tinica diregio, e a outra
em duas dimensdes. Neste trabalho constata-se que a analise unidimensional é mais simples de

2



ser realizada, pois com um difratdmetro convencional pode ser feita a anilise. J& na analise
bidimensional, sua determinagdo € mais complexa, pois necessita-se de um dispositivo especial

adaptado ao difratémetro de raio-X.

Este trabalho tem por objetivo avaliar as técnicas de difragdo de raio-X como metodologia
de analise de tensGes internas em revestimentos, aplicando-se a analise unidimensional e

bidimensional.



Capitulo 2

Revisio da Literatura

A norma SAE J784a descreve dois tipos de tensdes que podem aparecer nos materiais,
Cullity (1971):

a) tensdo aplicada devido 4 agHo das forgas externas e

b) tensdo interna que aparece apos as forgas aplicadas serem removidas.

A principal causa da tensdo interna € a ndo uniformidade do deslizamento plastico, devido
ao processo de fabricagdo. Alguns casos especificos so: soldagem, fundi¢do, choque térmico, e
ndo uniformidade de trabalho a frio. Pode-se diminuir ou eliminar a tensdo interna através de
recozimento ou tratamento mecdnico. A tensdo interna deve formar um sistema de forga em

balango dentro do material, no qual a tensio compressiva de uma parte do material seja

acompanhada por uma tensio trativa de outra parte.

A tensdo interna pode ser prejudicial ou benéfica. Na superficie de um material a tensdo
trativa € nociva, contribuindo, na maioria das vezes ao aparecimento de trincas por fadiga. Por

outro lado, a tensdo compressiva aumenta a resisténcia a fadiga.



Noyan e Cohen relatam que as tensdes internas aparecem pela deformacio nfio homogénea
em um material elastico, tais como: deformacgbes plasticas, introducio de precipitados,
transformacdo de fase, deformagdes de expansio térmica. Como exemplo os processos de
conformagdo mecanica deformam plasticamente as camadas da superficie do material,
ocasionando tensdes internas por causa do efeito de compressdo do material. Essas tenstes sdo
chamadas de macrotensdes. O campo de macrotensdes do material deformado serd desprezivel
desde que o material tenha as mesmas deformagBes plasticas em todas as profundidades. Um
material heterogéneo causa uma deformagdo plastica ndo homogénea entre as fases, devido ao
efeito das fases mais fortes comprimirem as mais fracas levando a formago da tensfo interna. Em
materiais de uma fase também aparecem essas tensdes, caso ocorra uma deformagdo plastica ndo

homogeénea entre os grios do material policristalino, Noyan, Cohen (1987).

2.1 Tensoes

As tensdes sdo introduzidas no metal por processos mecanicos, térmicos, ou quimicos

resultando em uma permanente mudanga na sua forma, Evans (1971).
Tem-se como exemplo os seguintes processos:

A) Mecénico: conformagio mecanica, montagem.

B) Térmico: soldagem, fundigo, tratamento térmico.

C) Quimico: oxidagdo, corrosio, eletrodeposigio.

D) Combinagiio dos processos acima: retificagdo abusiva, introdugdo de transformacgio de fases

nio térmicas.

Quando o metal é submetido & deformacgdo plastica, tratamento térmico ou a um
revestimento, diz-se que ele contém tensdo residual Tal tensio é freqiientemente chamada de

tensdo interna de acordo com Cullity (1967).



Sue mostra que a maior parte dos revestimentos est3o em estado de tensio interna. A tensio
pode ser compressiva ou trativa. Geralmente as tensdes compressivas em revestimentos sio mais
favoraveis que as tensdes de tragdio, porque elas aumentam a resisténcia a trinca por fadiga.
Entretanto, uma tens3o de compressio elevada pode causar a separagio do revestimento da base
do metal No caso da tensio de tragdo causar deformagio excedendo o limite elastico do
revestimento ocorrerd uma fissuragio da camada na diregdio perpendicular & tensdo. As tensdes
residuais tém influéncia significativa nas propriedades mecinicas e fisicas dos revestimentos,

particularmente na resistividade elétrica, fadiga, e corrosio, Sue (1987).

Ha trés tipos de tensdes residuais:

» MacrotensOes, as quais sd0 homogéneas na area macroscopica do material.
» MicrotensGes, que sdo homogéneas na 4rea microscopica, assim como de um grio ou subgréo.

* Microtensdes ndo homogéneas em um nivel microscopico.

As macrotensdes sdo umas das mais interessantes na engenharia por afetar o

desempenho de um componente. As microtensdes residuais homogeéneas e nio homogéneas sio de

grande interesse em ciéncia dos materiais.
2.2 Tensdo Macroscopica

Em uma escala macroscopica as macrotensdes sdo homogéneas em pelo menos uma diregio.
Ela se estende 2 uma distincia que € grande em relagio ao tamanho de grio do material. Sio de
interesse geral para um projeto e analise de falha. A macrotensio para uma dada localizaggo e
direcdo € determinada pela medida da deformagio naquela dire¢do em um tnico ponto. Quando as
macrotensdes sdo determinadas ao menos em trés diregdes conhecidas, e uma condigio de plano é
assumida, as tensdes podem ser combinadas usando o circulo de Mohr para determinar a tensdo

residual maxima e minima, a tensfo cisalhante maxima, € suas orientagdes relativas para uma



referida direcdo. A macrotensdo deforma uniformemente muitos cristais na superficie, Prevey
(1986).

2.3 Tensdo Microscopica

Prevey define tensio microscépica ou microtensdo como propriedade escalar da amostra, da
mesma maneira que a porcentagem de trabatho a frio ou dureza que sio sem diregéo e resultam de
imperfei¢des na rede cristalina. As microtensSes estio associadas s deformagdes dentro da rede
do cristal que atravessam distincias da ordem de mais ou menos as dimensdes dos cristais. A

microtensdo varia de um grio a outro (ou de uma parte do grio a outra) dentro da rede cristalina,
Prevey (1986).

Noyan e Cohen citam que as microtensbes podem surgir devido a varias causas:
deformac¢do plastica nio homogénea;, assim como uma deformagdio plastica entre matriz e
precipitados de uma liga de duas fases gera uma campo de microtensGes em torno de cada
precipitado. A distribuicdo ndo homogénea das constantes elasticas do material pode causar a
formacgdo de um campo de microtensdes quando uma tensdo homogénea for aplicada em tormo do
material, Noyan, Cohen (1987).

2.4 Tensdes em Eletrodepositos

A macrotensdo residual em revestimento combina a tensdo intrinseca e a tensdo térmica

atuando no plano paralelo da interface revestimento/substrato:

Gt = O + th
onde o; € a macrotensdo total, e o; ¢ oy s30 a tensdo intrinseca ¢ a tensdio térmica,
respectivamente. A tensdo intrinseca resulta de um processo de crescimento, dependendo dos

parametros de deposi¢do; a tensdo térmica surge pela diferenca no coeficiente de expansio térmica

entre o revestimento e o substrato.



Muitos modelos tém sido propostos para explicar a ocorréncia das tensdes intrinsecas,
através de sua relagdo com a variedade de microestrutura de revestimento e dos processos
envolvidos. A tensdo intrinseca de um revestimento esta associada com a condi¢io de deposi¢do e

com o revestimento especifico, considerando:

e Tamanho de grio, microcavidade, e densidade de discordincias em revestimento.

e Ma adaptacgio da rede entre o substrato e o crescimento do revestimento.

» A combinacao de efeitos da tenséio da superficie e o processo de crescimento do contorno de
grao.

e A relagio entre temperatura de deposigio e a temperatura de fusio do material de
revestimento.

Qualquer revestimento que € preparado a elevadas temperaturas e depois resfriado até a
temperatura ambiente (temperatura de medida da tens3o) sera termicamente tencionado por causa

da diferenga no coeficiente de expansédo térmica entre o revestimento e o substrato.

Assumindo uma ndo deformagio no substrato, a magnitude da tensio ténmica no

revestimento €:

On = (0-0) *(T2-T1) *E/(1-v;)

onde o, € ¢ sdo coeficientes de expansdo térmica para o revestimento e o substrato, ¢ E, e v, sdo
o modulo de Young e o coeficiente de Poisson do revestimento. Um revestimento depositado a
uma temperatura elevada exibe tensdo de compressio se o>, mas se o.<a, a tensdio sera de
tracdo. Para o ¢aso em que o0, O substrato contraird mais que o revestimento durante o

resfriamento a temperatura de deposigéo, Sue (1987).



De acordo com a norma SAE J784a a tensdo interna pode aparecer nos revestimentos se o
eletrodeposito mantiver uma coeréncia com o substrato adjacente, Evans (1971). A estrutura
cristalina da amostra pode ficar distorcida ou igualmente modificada, de maneira que o deposito e
o substrato se ajustardo um ao outro. Qutro tipo de fonte de tensio em eletrodepositos acredita-se

ser a distribuig@o irregular de hidrogénio e/ou a incorporagio de impurezas presentes no banho
eletrolitico.

West descreve as teorias das origens das tensSes internas considerando a incorporagio de
varias substdncias estranhas ao depésito, como hidrogénio, impurezas coloidais ou sais basicos,
West (1970). Allsop propds que as tenses eram um resultado do desalinhamento da rede quando
os nicleos dos cristais colidiam uns a0s outros no seu crescimento. Assim, pensou-se numa teoria
de crescimento epitaxial em um estigio adiantado de deposicdo, tal suposi¢do permitiv uma

explicaggo para a influéncia da orientagdo e preparagio do substrato, Allsop in West, (1970).

Nas condi¢Ses normais de deposigdo muitos eletrodepdsitos crescem epitaxialmente em
intervalos de 10-30 nm entre os micleos, resultando em uma estrutura composta de muitos
microcristais de didmetro de 10-30 nm com orientagdo idéntica aos seus vizinhos, Cleghorn, West
in West (1970).

O ajuste perfeito dos cristais ocorre devido 4 sua orientagdo idéntica ou porque eles podem
girar liviemente, alinhando sua rede. Tal fato poderia ocorrer se a rede cristalina do substrato
fosse diferente da camada em crescimento. Os efeitos de alivio de tenso aparecem varias horas
apés a deposigdo ¢ isto poderia ser decorrente da perda de hidrogénio da rede de um metal
inicialmente supersaturado. Se a perda de hidrogénio for muito rapida as camadas de deposicio

podem variar o grau de supersaturagdo do processo, e os diferentes pardmetros de rede do

epitaxial seriam menores, West (1970).



2.5 Técnicas de Analise de Tensoes em Revestimentos

Ha varias técnicas na literatura que sdo usadas para medir a tensdo em revestimento. As

técnicas descritas a seguir permitem uma viséio geral dos métodos mais utilizados no calculo da

tensdo, segundo Sequeira (1990).

2.6 Extressometro de Kushner

Figura 2.1: Camara de agua com tubo capilar na vertical, Sequeira (1990)

No extressometro de Kushner h4 um disco fino de metal seguro por uma tampa
impermeavel, que esta em uma cimara preenchida com medidor liquido (frequentemente igua).
Adaptado a esta cémara ha um tubo de capilaridade vertical parcialmente preenchido com material
liquido com entrada de ar, segundo a Figura 2.1. Toda superficie do metal serd envernizada com
excegdo do disco que € usado como catodo. No processo da deposigio a outra face serd
tensionada pelo revestimento na qual deforma o disco. O tubo de capilaridade mede esta

deformagdo da seguinte maneira: se o revestimento apresentar-se céncavo o liquido descera e a
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tensdio serd de tragdo, para o caso do revestimento apresentar-se convexo o liquido subira

demonstrando uma tenséo compressiva.

De acordo com a teoria do extressdmetro quando o disco sofrer uma presséo uniforme, ele
sera dobrado simetricamente em torno de seu eixo vertical. A deflexdo no centro do disco &
proporcional a forga gerada no dobramento. Assim, o disco deve ser fino e a pressdo usada deve
produzir uma deformagio elastica. A equagio usada no calculo da tensdo é :

S=R*h/4*K*t*¢

Onde:

S = tensdo

R’ =raio da area revestida do disco

h = mudanga de altura do tubo de capilaridade
t = espessura do depdsito

¢’ = espessura do metal base

K = constante de flexdo do disco

A constante de flexdo do disco depende do metal usado para o disco, como: cobre, latdo,
niquel, ago nox. Esta constante pode ser calculada pela imersdio em agua a uma profundidade

conhecida e medindo a mudanga de altura do tubo de capilaridade devido a mudanca de presséo.

A vantagem deste método ¢ a sua simplicidade, pois necessita-se de poucos equipamentos.
Os discos sdo simples de serem preparados, baratos e de facil manuseio, e a tensio pode ser
medida continuamente mesmo com um disco muito fino. Sua desvantagem ¢ que a qualquer

mudanca de temperatura no banho causari erros na leitura da capilaridade devido a expansdo do

liquido.

11



2.7 O Contractometro Espiral

Apontador—.___
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0 : |
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Figura 2.2: Esquema do Contractémetro com uma longa tira na forma de hélice, Sequeira (1990)

Brenner e Senderoff usaram uma longa tira na forma de uma hélice, como apresenta a Figura
2.2. A parte superior da hélice foi fixada e a parte inferior ficou livre para girar por um sistema de
engrenagens através de um medidor. Caso o depésito tenha tensio de tragdo a hélice ira
desenrolar, e se o depésito apresentar tensdo de compressdo a hélice ird comprimir, Brenner,

Senderoff in Sequeira (1990).
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Esse método apresenta a vantagem de utilizar um instrumento simples sem a necessidade do
auxilio de outras pecas. Pode ser usado em controle de produgio, pesquisa e permite a leitura
continua de tensdo durante o processo de deposi¢do. Para ter valores mais sensiveis o aparelho

pode ser modificado.

Existe a desvantagem da longa preparacio e do cuidado necessario no manuseio para evitar
a distorgio da hélice. E dificil determinar a espessura do depésito devido a sua uniformidade, pelo

fato do micrémetro ndo poder ser usado na superficie curva.

2.8 O Método de Hoar-Arrowsmith

Figura 2.3: Aparelhagem com o solendide para medir as tensdes, Sequeira (1990).

No método de Hoar-Arrowsmith uma tira fina é segura por um lado ¢, com um pedaco de
arame de ferro preso ao topo a tira sera revestida somente em um lado. As pegas ilustradas na
Figura 2.3 consistem de uma tira de ago fixa na regido inferior, com a parte superior livre para
mover-se. Na parte livre coloca-se um espelho para ampliar o movimento da tira em torno da
posi¢do nula com o intuito de aumentar a sensibilidade. Nesta se¢@io ha um arame fino de ferro na
forma de um solen6ide adaptado em torno de cada lado. Quando ocorre a eletrodeposigio a tira

tende a dobrar-se, mas ¢ impedida pela aplicacdio de uma forga eletromagnética; os raios refletidos
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do espelho sdo usados para indicar a posigdo nula. Esta forca ¢ registrada pela passagem de

corrente através do solendide por tensdes trativas ou tensdes compressivas.

Cada solen6ide ¢ calibrado com a tira na posigdo horizontal aplicando-se pesos na tira entre
os solendides; entdo mede-se a corrente necessaria para colocar a tira na posigdo original. A
corrente necessaria para manter a tira na posi¢#o nula durante a deposigo pode ser convertida em

uma forga (F) permitindo uma gravacdo continua da variagdo da tensio com a espessura.

A expressio da tensdo € deduzida da seguinte forma:

di

b &
| At

|A

Figura 2.4: Parte superior da tira de Hoar-Arrowsmith, Sequeira (1990).

A tensdo no depdsito sera dada por $*b*t, e a forca por F*I. Entio, fazendo um momento

em torno de A segundo a Figura 2 4, tem-se

F*I = S*b*t*(d+t)/2

Desprezando o valor de t, resulta

F*I =S*b*d *t/2
Logo

S=2*F*I/b*d” *t
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Onde:

S = tens@o

F = forga aplicada horizontalmente no topo do depésito
G = forga magnética

d’ = espessura da tira

t = espessura do depdsito

b = comprimento da tira

Na realidade a forga (F) ndo ¢é aplicada como foi mostrado, contudo a forga magnética (G) é
aplicada acima do topo do deposito entre os solenoides. Equacionando as forgas F e G aparece um

erro que podera ser reduzido fazendo FI=Gm.
2.9 Medida de Tensio por Difraciio de Raio-X

Este método baseia-se no fato de que a tensfio provoca uma alteragio das distincias
interplanares do material cristalino, € estas distancias interplares sio medidas pela posi¢io angular
do feixe de raio-x difratado. A mudanca fracional de d (distancia interplanar) é devida a
deformacgdo a partir da qual a tensfo pode ser calculada.

Na andlise bidimensional, a tensio pode ser medida em qualquer diregio escolhida. Para
realizar as medidas de tensdo do material, o método da difragdo de raio-x apresenta a vantagem de
ser um ensaio rapido e ndo destrutivo das amostras, Cullity (1971).

Em geral as macrotensdes causam uma deformacio elastica ¢ uma deformagio homogénea
em todos os grdos ocasionando uma variagdo nas distancias interplanares, afetando também os
parimetros de rede. Como os pardmetros de rede sdo modificados pelo somatério de todos os
grdos, as linhas de difracio permanecem pontiagudas e pouco se deslocam. As microtensdes

geram deformagZo plastica variando entre os grios e uma deformagio heterogénea. Devido a
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variagdo entre os grios, as linhas de difragdo do raio-X ficam difisas e ocorre o seu alargamento

devido a superposigio de muitas linhas com poucos deslocamentos, Sequeira (1990).

A primeira medida de tensio usando a difracdo de raio-X foi feita em 1925, e naquele tempo
os resultados eram gravados em filmes fotograficos. Este tipo de gravagio ¢ adequado para
materiais que ddo linhas de difragio pontiagudas, mas quando um material como aco temperado
for usado produz-se linhas muito alargadas. Em 1953 foi feito um grande avango quando mostrou-
se que a tensdo interna poderia ser medida rapidamente, inclusive em ago temperado, por um

difratdmetro de raio-X onde as medidas sdo gravadas eletronicamente, Cullity (1971).

2.10 Método da Perfuracio

Este método calcula a tensdo interna préxima a superficie do material isotrépico linearmente
elastico. Este teste aplica-se nos casos onde as tensdes ndo variam significantemente com a
profundidade e ndo excedem a metade do limite de elasticidade. O método ¢ descrito como semi-
destrutivo, pois € feito um pequeno orificio superficial que néo afeta a utilidade da amostra. Ao

contrario dos outros métodos mecdnicos que destroem substancialmente as amostras.

Resumo do teste:
1. Um extensdmetro com trés medidores de deformagéo ¢€ ilustrado na Figura 2.5. O esquema

numérico para os medidores de tensdo segue a convengio dextrogira (sentido dos ponteiros de um

relogio).
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Figura 2.5: Extens6metro com os trés perfuradores , ASTM

2. Um orificio é perfurado pelo extensdmetro a uma profundidade de 0,4 vezes o didmetro médio
®)

2.1 As tensOes internas na érea em tormno do orificio diminuem quando a profundidade da
perfuragiio aproxima-se a 0,4 vezes o didmetro médio (D) do extensémetro.

2.3 A Figura 2.6 esquematiza a tensio residual e o alivio de deformagdo quando o orificio é

perfurado no material. O alivio de deformagio € relacionado ao alivio das tensdes principais pelo

seguinte equacionamento:

e~(A+ B c0520)Gmix+ (A - B €OS20)0min
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onde:

& = medida do alivio de deformagio de um medidor alinhado radialmente centrado em P

A, B= constantes de calibragio tabeladas que dependem das propriedades do material, da
geometria do extensdmetro, do didmetro e profundidade do orificio

Omix = tensdo maxima (maior tensdo trativa) e

Omn = tensdo minima (maior tensdo compressiva), tensdes principais no orificic antes da
perfuragdo

o = dngulo medido da direcio de o 4 diregdo de g,

D = didmetro do circulo do extensdmetro D, = didmetro do orificio perfurado




2.3.1 Os alivios de deformagdo €, &, e &; sdo medidos pelos seus correspondentes numéricos,
radialmente orientados como mostra a Figura 2.5. A medida dos trés alivios de deformagtes
fornecem informages para o calculo das tensGes principais Gus € Omin € SUa orientagdo B, onde:

B = angulo de referéncia da localizagdo do medidor a diregio de O

(‘93 - gz)

sendo B = %arc tg [.@Mjl

Os angulos o ¢ B sdo numericamente iguais, e diferem somente nas diregdes de referéncia. O
angulo o € usado nos casos tedricos onde é necessario definir a diregdo de deformagio &, relativo
a uma dire¢do de tensdo principal conhecida, por exemplo na Figura 2.6. O angulo B é usado em

casos praticos onde € necessario definir a diregio de tensdo principal relativa a uma diregdo &,
conhecida.

Na Figura 2.6 as tensdes internas principais Oms € Omn S50 apresentadas atuando
uniformemente em toda uma regido em torno do orificio, mas niio é necessario as tensdes serem
uniformes em uma grande regido. O alivio de deformacbes dependem somente das tensdes
principais que originalmente existiam ao redor do orificio. As tensdes que estio fora do limite do
orificio nfio influenciam no alivio de deformagdes. Por este motivo o método da perfuragdo

permite a medida de tensdes em locais bem determinados.
COM Oix, Omin = [(83+81)/4 4] i»{[(ag -&) +{e, +¢ —232)3}% /4§}

Assim, as tensOes originais nas diregdes x e y em torno do orificio sio bem pequenas e a
variagdo com a profundidade ¢ desprezivel. Com isto nfo é preciso que as tensdes originais fora

da localizagdo do orificio sejam uniformes, ASTM.
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2.11 Método da Deflexio

O meétodo da deflexdo ¢ a técnica mais usada para a determinagdo de tensio em

revestimentos. O principio basico de medida é feito pelo dobramento de uma tira onde ¢ feito o

depésito de revestimento.

Considera-se que o revestimento sobre o substrato é homogéneo. A diferenga de forga na
interface revestimento/substrato resulta em tensfio residual no revestimento. A tira pode ficar
concava ou convexa dependendo se a tens3o for de tragio ou de compressio. No momento de

equilibrio revestimento/substrato pode ser mostrado que a tensio interna no revestimento é,
Ohring in Sue (1987);

o = (E*d] )/[6*(1-v:)Ri*d] (d>>dy) (EQ2.11.1)

ou em geral
o = {E*d2/6*(1-v)Rid }*{(1+1 * 8} Y/ (1+8)} (EQ.2.11.2)

F=1E*(1-v)l/[E*(1-w)], 0, = di/ d,
Ry ~ L?/8f~ L?/2*%8 (EQ.2.11.3)
Onde:

E, = modulo de Young do substrato

E, = moddulo de Young do revestimento

v, = coeficiente de Poisson do substrato

v, = coeficiente de Poisson do revestimento

d; = espessura do revestimento
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d, = espessura do substrato

R, = raio de curvatura da tira que dobrou
L = comprimento da tira

f= deflexdo da extremidade da tira

& = deflexio do centro da tira segundo a Figura 2.7.

Revestimento

~Substrato

Superficie
Optica

_Fonte de Luz
Monocromatica

~~JEspetho

o 1
3 o

]

1

H

i

§

R )

v

Para o Microscopio
Figura 2.7: Mecanismo de anélise da deflexdo do disco, Sue (1987)
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A Equagdo 2.11.1 € a mais usada na pratica, representando um estado de tensio plana; e
tem a vantagem de ndo necessitar das constantes elasticas do revestimento. A Equagdio 2.11.2 faz
uma melhor aproximacido que a Equago 2.11.1, mas precisa-se saber o valor das propriedades

elasticas. A Equagao 2.11.2 difere da Equag@o 2.11.1 pelo fator de corregio [( 14T°62) / (1+6,)].
2.12 Dobramento de uma Viga Cantilever

A deflex@o da viga Cantilever tem sido medida por varias técnicas instrumentais, incluindo
através da Optica, capacitincia, mecinica, eletromecinica, interferométrica ou restauragio
magnética. A Figura 2.8 mostra a disposigéo para a medida de deflexiio quando um sistema 6ptico
¢ usado. Neste exemplo, um revestimento de nitrato de titdnio foi depositado em uma viga de
quartzo pelo processo de deposi¢io fisica a vapor (PVD), e a tensio interna meédia no

revestimento foi determinada medindo-se a deflexfio da extremidade da viga pela relagéo:

o = [4*E*d? *f]/[3%(1-v,)L?*d]

Revestimento— ‘
Substrato—

Ry

Figura 2.8: Disposigio do dobramento da viga cantilever, Sue (1987).
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2.13 Método da deflexiio do Disco

A tensio média no revestimento em um substrato na forma de um disco pode ser

determinada pela deflexfio 3 no centro do disco. O interferdmetro Optico pode medir esta tensio

conforme apresentado pela Figura 2.7.

Qutra técnica de medida de deflexdo na mesma posigio é através do didmetro do disco,

antes e depois da deposigio do revestimento. Assim, a tensdo no revestimento &:
or = B d] [(A8c+A3,)/21/[3*(1-v)* ()Y *d]

onde A e Ay s3o as medidas de mudancas de deflexdo antes e depois da deposigio, e r’= raio do
disco.

Se a tensdo for de tragdo ou de compressdo serd determinado pela curvatura do disco antes
e depois da deposi¢do no microscopio. Quando a curvatura € para cima (cOncava) a tensio é

trativa, caso a curvatura seja para baixo (convexa) a tensdo serd compressiva.

O método da deflex@io € recomendado para determinar a tenséo média na segiio transversal
de um revestimento. Geralmente as constantes eldsticas de um revestimento fino sdo diferentes de

um material “bulk”. A equacdo acima fornece o valor da tensdo de um revestimento fino sem

precisar das constantes elasticas.
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Capitualo 3

Caracterizacfio da Tensdo Interna por Difracio de Raio-X

Existem dois métodos de andlise de tensdo interna de materiais por difragio de raio-X:

técnicas de analise unidimensional e bidimensional.

O método unidimensional é mais simples de ser utilizado, pois com um difratdmetro
comum pode ser feito o calculo da tens3o. A tensdo uniaxial do material em estudo ¢ determinada

em apenas uma diregdo, por esta razdo o método € chamado de céalculo unidimensional.

Este método tem suas limitagGes, pois ele se aplica com resultado confidvel somente para
monocristais. Para a analise unidimensional o material tem que ser homogéneo (feito dentro de

um padro), para que em seguida as medidas possam ser comparadas com um material padrio do
sistema JCPDS (Joint Committee for Powder Diffraction Standards).

A analise bidimensional pode ser realizada para qualquer tipo de material policristalino,
ampliando desta maneira o campo de atuagfo da analise biaxial de tensdes por difragdo de raio-X.
Para o uso deste método € necessario um dispositivo especial no difratdmetro de raio-X para girar
a amostra com um angulo psi (), para se ter a tensdo em duas dimensdes. Este método torna-se

mais vantajoso por ser aplicado a qualquer tipo de material policristalino, e também por fornecer

um resultado final da tensdo interna mais preciso.
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3.1 Analise Uni-dimensional

Neste método analisa-se a tensdo em uma Unica diregio, Cullity (1967). Considera-se uma

haste cilindrica de seciio 4 tensionada elasticamente por uma forga F; segundo a Figura 3.1,

F,
A y 4
4—D'—» L
< @
z X
vy vy
O

Figura 3.1: Haste cilindrica sendo tensionada por uma Forga F).

Ha uma tensio
Gy = Fl /A

chamada de tensdo normal atuando na diregdo y, mas nenhuma tens3o ocorre nas diregdes x e z.

As tensOes cisalhantes aparecem, mas ndo sdo medidas por este método. A tensio G, produz uma

deformag#io &, na diregéo y dada por
L,~L
L

a

3

_ AL
Sy“'“z'—-
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onde L, = comprimento inicial da haste cilindrica

Ls= comprimento final da haste cilindrica.
Esta deformac@o € relacionada com a tensdo pela equagio elastica fundamental

Gy = E*g Eq.3.1.1

onde E = modulo de Young. O alongamento da haste cilindrica é acompanhado pela diminuicio

de seu didmetro (D'). Assim, as deformagdes nas dire¢des x e z sdo dadas por

onde D, = diimetro inicial da haste cilindrica D= didmetro final da haste cilindrica
Se o material da haste cilindrica for isotropico, as deformagdes sio relacionadas pela equagdo

B = & = -v¥gy Eq.3.1.2

sendo v = coeficiente de Poisson do material da haste cilindrica, que é tabelado para o tipo de

material que estiver sendo analisado.

Para medir a deformagio €, por raio-X necessita-se dos planos perpendiculares ao eixo da

haste cilindrica, mas isto ¢ fisicamente impossivel. Deste modo, pode-se medir a deformacio na

diregdo z com

g, = —o__e Eq.3.13
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onde d, = distincia interplanar do material tensionado

d, = distincia interplanar do material sem tensdo

ambas referentes 20 mesmo plano (hkl). Combinando as Equagdes (3.1.1), (3.1.2), (3.1.3) tem-se

a expressdo da tensdo uniaxial:

Efd —-d
o, = ~—[ " ] Eq.3.14

Os valores do médulo de Young (E) e do coeficiente de Poisson (v) variam para cada tipo

de material que estiver sendo analisado, os quais encontram-se tabelados em Davis (1990).

Nos calculos unidimensionais, (do) pode ser extraido do sistema padrio JCPDS (Joint
Committee for Powder Diffraction Standards), ou quando o dngulo psi () for igual a zero. As

justificativas para o caso de (d,) poder ser usado quando w=0 serfio explicadas no calculo
bidimensional.

Deve-se notar que poucos grdos contribuem para a reflexfo de um plano (hkl). Estes graos
estdo quase paralelos a superficie da haste cilindrica e comprimidos pela tensio aplicada, como
indica a Figura 3.2. A distincia interplanar (dwq) varia com a orientagio do cristal e nio é
possivel usar qualquer procedimento de extrapolagdo numérica para medir (duq) precisamente.

Assim, determina-se esta distancia interplanar (du) a partir da posi¢do de uma linha de difragdo.
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2

Superficie

Figura 3.2: Difragdo de gréos tensionados no eixo vertical, N, plano normal refletido,
Cullity (1967).

A Equag¢do 3.1.4 mostra que a medida da distincia interplanar sem tensdes (d,) de um
material ndo tensionado deve ser feita. Ha dois tipos de tensdes: as tensdes aplicadas por uma

forga, e as tensdes internas inerentes ao material.

A tensdo aplicada é dada simplesmente por uma forga aplicada por unidade de area em uma
secdo. Quando a forga externa ¢ removida, a tensfio desaparece, e o material recupera seu estado
inicial sem tensbes. Caso o material ndo apresente tensdo aplicada, d, é obtido por uma medida

de raio-X do material.
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As tensDes internas surgem quando certas operagdes sdo realizadas em uma parte do
material, ficando tensionado ap6s todas as forgas externas serem removidas. Por outro lado, se a

tensdo interna estiver presente no material, d, deve ser medido em uma pequena amostra livre de
tensGes extraida do material “bulk™, Cullity (1967).

3.2 Anilise Bi-dimensional

As macrotensdes sdo calculadas quando a deformacgfo elastica gera uma mudanga na
distdncia interplanar. Se o limite elastico exceder, a rede do cristal ird modificar-se formando as
microtensdes, mas ndo sera um aumento adicional na tensfio macroscopica. Ainda que as tensdes
internas resultem de uma deformagfio plastica nio uniforme, todas as macrotensdes internas

permanecem no material apos as deformagdes elasticas.

O resultado da tensdo interna é uma média aritmética da tensdo na area irradiada do
material, o qual pode variar de centimetros quadrados a milimetros quadrados, dependendo da
profundidade de penetracdo do raio-X. Para cada tipo de radiagio usada a profundidade de
penetragdo pode variar consideravelmente com o coeficiente de absorcdo linear do material.
Entretanto, em ferro, niquel, e ligas de aluminio, 50% da radiacdo ¢ difratada de uma camada de
aproximadamente 0,005 mm (0,0002 in). Esta pequena profundidade de penetragio permite
determinar macro e micro tensdes internas como fungfo da profundidade, com uma resolugio de

10 a 100 vezes maior que outros métodos poderiam fornecer.

Em principio, qualquer distdncia interplanar (duq) pode ser usada para medir a deformacio
na rede do cristal. Em virtude da disponibilidade de comprimentos de onda (}) produzidos pelo
tubo de raio-X avangar até uma determinada profundidade do material, gera picos de difragio
com baixa densidade planar, limitando a escolha a poucos planos. A escolha do pico de difragio
no célculo da medida de tensdo interna influi significativamente na precisio do método. Os
angulos de difracdo mais altos ddo uma precisdo maior; medidas praticas indicam o uso de um

angulo de difracdo (20) maior que 120°, Prevey (1986).
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Para avaliar o efeito do erro proveniente da distancia interplanar escolhida para o calculo da

tensdo, a equagdo de Bragg ¢ diferenciada em relagio a 6, com:
n*A =2%d*send
diferenciando tem-se

AX=2 Ad sen8 + 2 d A(senf)

dividindo pela equacéo de Bragg, e notando que a diferencial do comprimento de onda constante

€ Zero.
_ 2Ad sen 6 + 2d(sen 6) O:£+A(sen6’) A __cosdAG A9 = —cotgfAld

0
2d senf d sen @ d send g

tem-se: %z - cotgB * AQ, Azaroff (1968).

Assim, os valores mais precisos da distincia interplanar (d), correspondem ao pequeno
valor do produto de cotgb * AG. Estes valores sdo obtidos a grandes dngulos de 0, pelo fato da
cotgd diminuir com o aumento de O, Vaughan, Crites (1963).

Para um dado material, o uso de uma diregio cristalografica particular pode ser desejavel.
Se ha uma orientacdo preferencial, um plano (hkl) de intensidade adequada em relagdo ao plano
normal e ao dngulo y pode ser selecionado. Se as medidas dos valores mecdnicos das constantes
elasticas policristalinas sdo usadas nas equagdes da tensdo antes que sejam determinadas
experimentalmente ou calculadas por raio-X, sera mais apropriado usar um plano (hkl) particular,
Ricklefs (1971).

A Figura 3.3 apresenta a difragdo de um feixe de raio-X com éngulo (20) alto em relagio a

superficie da amostra. O &ngulo psi () esta entre a normal da superficie da amostra e o bissector
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entre os feixes incidentes e difratados (que é igual 4 normal ao plano cristalino que difrata). O

angulo psi (y) € usado para orientar a superficie da amostra.

Figura 3.3: Amostra sendo girada pelo angulo Psi (y), (a)y=0, (b)y=0.
F, fonte de raio-X; D, detetor de raio-X; N, normal & superficie; Prevey (1986).

A linha de difrag8io ocorre a um angulo (29) definido pela Lei de Bragg:

n*iA = 2%d%*gend

onde:
n = namero inteiro da ordem de difragdo A = comprimento de onda
d = disténcia interplanar do plano cristalino (hkl) 0 = dngulo de difragio.

Qualquer mudanca na distancia interplanar (di) resultara em uma alteragdo na linha de difragéio

comrespondente ao dngulo (20).
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A presenga de uma tensdo trativa na amostra resulta na contragio do coeficiente de Poisson
e no aumento do angulo de difragdo (26). Se a amostra for girada por um angulo psi (V)
conhecido, como indica a Figura 3.3 (b), ocorre a diminui¢do do angulo de difragio (29).
Medindo-se a mudanca na posi¢o angular do pico de difrag@o para pelo menos duas orientagbes
do angulo psi (y) pode-se calcular a tensdo presente na superficie da amostra para o respectivo
plano de difragdo de interesse. Para medir a tens#o em diregOes diferentes a um mesmo ponto, a

amostra ¢ girada em torno de sua superficie normal para coincidir a diregio de interesse com o
plano de difragdo, Prevey (1986).

A deformagfo na direcao inclinada por um dngulo (y) em rela¢io a superficie normat do
material, e a tensdo atuando na superficie do plano do material a um #ngulo ¢ com o eixo

principal da amostra sdo relacionados por:

d,,—d
Egy= Wd - “—”[(1 ZV )} (o, cos* ¢+ r, sen2¢ +o, sen’ ¢ - o, Jsentyt {%X—)} G
AP (1+v)
= {(oxtoytoy)+ = (z',m cosg+r,, sen¢)sen2w Eq. 3.2.1

onde h k1 sdo os indices de Miller; &,, e dgy, sdo a deformacdo e a distincia interplanar de (hki)

na diregdo (¢, v), respectivamente; v e E sio o coeficiente de Poisson e o médulo de Young do
material; Oy, Oy, G, 580 as tensdes normais; Ty, Ty, Txz SA0 as tensdes cisalhantes; ox € a tensdo
normal atuando na diregdo x em um plano perpendicular ao ¢ixo x; 1y, € a tensfio cisalhante no

plano normal ao eixo y (1° subscrito) e na diregio z (22 subscrito).

Considerando um modelo de tensdo biaxial, os componentes de tensio o, Txy, Ty fora do
plano sio todos zero na superficie. Devido & profundidade de penetra¢io do raio-X ser muito
pequena, os resultados das medidas referem-se especificamente a regido proxima & superficie do
material. Pelas condigbes de tensdo no plano pode-se aplicar as medidas de raio-X, e
simplificando a Equagdo 3.2.1, tem-se:
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d, —d 1+v v
— ¢ o _

[

onde 6, = Gxcos ¢ + Gysen’$ é a macrotens3o na superficie do revestimento fazendo um angulo ¢

com o eixo principal da amostra, Sue (1987).

Pelas constantes ¢lasticas de Voigt

seguindo a relagdo 4y = 1/28;04sen’y + S1(0ytoy) Eq.3.2.3

Evenschor e Hauk estabeleceram com Romberg in Eigenmann, Macherauch (1996) o

calculo das tensdes a partir da curva de deformagio em fungiio de sen®y obtendo-se uma elipse,

segundo a Figura 3 4.

Deformacéo
da Rede §
Cdy 0f—

sen‘y

Figura 3.4: Evolugio elipsoidal das deformagGes da rede em fungdo de sen’y, Eigenmann,
Macherauch (1996).
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A equacio 3.2.1 pode ser reescrita da seguinte forma:
€pe = A sen’y + B sen(2y) + C Eq. 3.2.4

Dolle e Hauk desenvolveram em 1976 um procedimento para determinar os estados de
tensdo com uma orientagdo qualquer em relagdo ao eixo principal, Dolle, Hauk in Eigenmann,
Macherauch (1996). Fazendo a média das deformagdes da rede para os mesmos angulos psi ()

de sinais contrarios, obtem-se a partir da equagdo 3.2.4:

|
4, —..:,.5 (Equ+ - Eqy)= Bsen2y Eq. 326

A Figura 3.5 permite obter os componentes da tensZo normal com A=1/2 $,0, e cisalhante

com B=1/28; (rz cosg+7_ sen ¢). A evolugdo elipsoidal das deformagdes da rede em funcio de

sen’y explicam as tensdes cisalhantes correspondentes a T, e tyz, Eigenmann, Macherauch
(1996).

A.=1/2(g,,+¢;,) A, =172(g,,~%)

| oL
0 0,5 1,0 O 0,5 1,0

Figura 3.5: Grafico para obtengdo das componentes da tensfo normal e cisalhante
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O calculo de 4, ou 4, ¢ feito pela média do mesmo angulo psi(y) positivo e negativo,
segundo as EquacgOes 3.2.5 ¢ 3.2.6. As deformagGes sdo dadas pelas diferencas das distincias
interplanares. A distancia interplanar (d, s ) € dada pelos resultados do difratograma, e a distincia

interplanar (d, ) esta livre de tensdes.

A distancia interplanar sem tensdes (d, ) pode ser determinada através de duas maneiras. A

primeira maneira pode ser feita pelo sistema JCPDS (Joint Committee Powder diffraction
Standards), onde tem-se a distdncia interplanar padrio para um determinado material. Este modo
¢ utilizado para fazer o calculo unidimensional da tensdo interna.

Outro modo de calcular (d,) ¢ feito na analise bidimensional quando o &ngulo psi y=0.
Partindo da Equagdo 3.2.2 tem-se que:

1
dw=[( ZV)] doGgsen’y - (%]do(ax +0'y) +d,
quando y=0 d,=d,- [%)dc(dx +cry)

considerando que E>> (crI + oy) o valor de (d,, ) fica muito proximo de (d,).

Assim, pela inclinagio da reta dos graficos tem-se a tensdo normal para sen’y e a tensdo
cisalhante para sen(2y). A inclinagéo da reta de 4, X sen’y dividida pelas constantes de Voigt
dardo a tensdo normal pela seguinte equagio:

0A, =1+V

v

m=
dsen’y E

Oy Gy ™=
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Pela inclinagfo da reta de A, X sen(2y) dividida pelas constantes de Voigt obtém-se a tensio

cisalhante da seguinte maneira:

_ aA; _1+v m
Osen2y E

A medida de tensdo em revestimento usando a difragdo de raio-X é feita pela mudanca
ocormrida na distancia interplanar do material analisado. As equagfes matemdticas usadas no
calculo da analise bidimensional em revestimentos sdo as mesmas utilizadas na analise

bidimensional de qualquer material policristalino.

Um programa de computador de Modelo Isotropo ajusta os espectros de difragio para
diminuir as fontes de erros, Machado (1999). Estes erros sdio provenientes do espectro

experimental, do background, do fator Lorentz-polariza¢io, e do modelo de ajuste da curva de
difracdo escolhida para analise.

Primeiramente € feita uma correciio da curva experimental, pois pode ocorrer algum
deslocamento do espectro. O material utilizado para obter a curva experimental ¢ o quartzo, por
apresentar muitos picos. Realizado o difratograma, compara-se a curva experimental de 20 com a
curva dos valores verdadeiros de 20 do sistema padrio JCPDS (Joint Committee Powder
Diffraction Standards). Entfo, através da constante da equacgdo da reta de 20 vedadeiro VETSUS

26 experimental ODtém-se o valor que vai ser somado 20 20 operimentat.

A seguir o background ¢ corrigido para retirar o efeito da radiagio que ndo interessa.
Experimentalmente verificou-se que, exceto quando sdo necessarios valores absolutos de tensdo a
corregdio do background ¢ desnecesséria. Isto € favoravel, pois ndo hi ainda um método simples
para a corregdo do background através de equacdes matematicas. No background ha

provavelmente dois componentes: um de intensidade constante e outro no qual segue
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essencialmente a mesma relagio 26 dos raios difratados. Se a corregio do background for feita, o
célculo ou o estudo esquematico da parte final do pico de difragdo pode ser realizado, e um

niimero apropriado de pontos serdo subtraidos dos dados da intensidade do pico, Jatczak (1971).

Depois corrige-se o fator de Lorentz que ¢ uma integragio de termos trigonométricos. Estes
termos descrevem a dependéncia da intensidade difratada (méaxima ou integrada) com o dngulo

de difragdo. Ha trés fatores que contribuem para o fator de Lorentz, Noyan, Cohen (1987):

a) O mimero de gréos orientados que podem difratar a um dado 4ngulo 20.
b) A intensidade difratada por unidade de comprimento do cone de difragdo.
¢) A dependéncia da intensidade difratada de qualquer cristal com 28,

O primeiro fator depende do volume da fragdo de grios orientados, de modo que eles
possam difratar bem préximo do dngulio de Bragg. Se uma distribuigdo completamente aleatoria
for assumida esta fracdo de volume nio é a mesma para todas as orientagdes. Tomando como

exemplo uma amostra pulverizada, o resultado ¢ uma esfera de raio r desenhada em torno da

amostra, como indica a Figura 3 6.
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Figura 3.6: Distribui¢éo de planos normais no espago de um unico cone de difra¢do, Noyan,
Cohen (1987).

Se em torno do angulo de Bragg houver uma consideravel intensidade difratada de (66), os
planos difratados cortarfio a esfera em uma faixa de comprimento r*60 com uma érea de

1502 nr[sen(90° - 0)]. A fracdo de cristais € a razfio desta area em relagdo a area total da esfera

anr*:

AN _ 86277 sen{00° —0)  ABcosd
N 4mr’ 2

Assim, a fragdo de particulas difratadas € proporcional & cos® e sera menor quanto maior for o

angulo 0.
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O segundo fator, intensidade por unidade de comprimento do cone de difragio é importante
pelo fato de que no raic-X somente um pequeno segmento de intersegdio do cone de difragdo com
o plano de detec¢@o € usado nas medidas de intensidades. Entretanto, como o raio de cada cone é
diferente, a intensidade difratada de cada unidade de comprimento de circunferéncia do cone sera
diferente. Se o raio do difratdmetro € R, o raio da circunferéncia de qualquer cone de difragiio é

2ntRsen20, e entdo a intensidade difratada por unidade de comprimento é proporcional a 1/sen28.

O terceiro fator relaciona a variagdo de intensidade com 20 quando todos os outros fatores
sdo constantes. Quando os desvios de idealidade ocorrem na distribuicio de comprimento de
onda do raio-X ou no grau de perfei¢o do cristal, uma intensidade consideravel de raio-X é
observada a &ngulos 60 fora do dngulo de Bragg g, resultando em um alargamento do pico. Por

outro lado, a intensidade maxima ocorre em Og; assim a intensidade de difragdo € funcgdo de 0.

Tem-se como exemplo um plano contendo N &tomos sendo girado por um dngulo 86 de 0,
como indica a Figura 3.7. Neste caso os raios incidentes e difratados fazem com o plano os

angulos 0; € 9.

Figura 3.7: Varredura dos planos inclinados pelos dngulos 20*80, Noyan, Cohen (1987).

A diferenca de caminho entre os feixes dos dois atomos no plano sera dada por:
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A=a*cosB; —-a* cosh;
podendo ser expresso por
A =2a *30 * senfp
como 80 é pequeno, senf = 30.
A diferenga de fase entre os raios difratados do primeiro ou N-ésimo atomo no plano é:
N*80 =N *2a* 50 * senOp.

Se esta diferenca for igual a um inteiro multiplo do comprimento de onda, a intensidade difratada

é zero. Entdo, a rotagio maxima de qualquer cristal na posi¢do de Bragg ¢é:

A

3hp=y = ——o .
(60)m-o 2Nasen@,

Existe um valor limite para 80 ter alguma intensidade difratada, chegando a uma

intensidade maxima com 80=0. Assim, a intensidade difratada varia em func¢do de 1/sen®.

Todos 0s termos trigonométricos acima podem ser combinados e formar um fator simples o

qual apresenta uma variacio de intensidade com o dngulo 8. Este € o fator de Lorentz, dado por

FL =K

sen’ @

onde K' é a constante de Lorentz.
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A intensidade de espalhamento do feixe de raio-X depende do angulo de varredura. Se um
feixe de raio-X néo polarizado de intensidade total L, colidir com um elétron imével, a varredura

total a um ponto P sera dada pela equagio de Thomson com:

ol e (5
1
onde:
m; = massa do eletron
¢ = velocidade da luz
e = carga do elétron
1 = comprimento do vetor posigio 4 P

20 = angulo entre r e a direg@o do raio incidente , como indica a Figura 3.8.

X3

x1
Figura 3.8. Geometria de varredura de um elétron a um ponto P, Noyan, Cohen (1987).
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O termo [1 + cos*(20)] que descreve a variagdo da intensidade de espalhamento do feixe de raio-
X com o angulo de varredura é chamado de fator de polarizagio. Devido a este termo, a
intensidade de espalhamento para dngulos 20, maior que 0° e menor que 180°, serd maior em

relaciio ao feixe incidente que ocorre em 90°.

O fator de Lorentz e o fator de Polariza¢do s§o usualmente combinados formando o fator L-
P (Lorentz- Polariza¢ao):

Lp =1t cozz 26
sen” &

As constantes de ambos os termos s3o escritas para este caso, desde que elas nio sejam
dependentes de 0, néio afetando na intensidade relativa. Pode-se notar que esta equagio ¢ valida
somente para um feixe incidente ndo polarizado, Noyan, Cohen (1987). Assim, a medida das
intensidades de raio-X devem ser divididas por este fator, Jatczak (1971).

Por 1ltimo faz-se o ajuste das curvas de difragio pelo método da parabola, para determinar
a posigdo da intensidade maxima difratada. Dentre os varios métodos, este tem sido o mais
amplamente usado; a posigdo do pico de difragio ¢ determinada ajustando uma parabola ao pico
de difrag3o, Kurita (1981).

As fungdes de Cauchy e Gaussian podem ser expandidas em séries como regra:

2
Gaussian: Lng = Le— A1(20 - 28,0)° + -ZA% (26 - 20,)* + ..
pe
i — 2 A12 4
Cauchy: I = Ipc'" Ai(20 - 29pc) + 7 (20 - Zﬁpc) + ...

e

Se o terceiro termo da série e os outros subsequentes forem omitidos, tem-se:
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Tzo = Ipe— A1(20 - 26,
Esta é a equagdo para uma parabola cujo eixo esta paralelo a intensidade ordenada.

O procedimento mais comum na analise de tenso interna € assumir que a linha de difragio
segue como uma parabola. Esta suposigio é verdadeira para a parte superior da curva de difragio

acima de 85% da intensidade méaxima do pico.

Os melhores resuitados sdo obtidos pelo ajuste dos pontos a uma fungfo parabélica usando
a técnica dos minimos quadrados. Pela solugiio das equacdes simultineas obtidas usando a

técnica dos minimos quadrados, o pico do dngulo sera dado por:

_ 1142 08) +B 3 @6) +C, 3 (20)

2 2 A,Z(ze)%siz(ze)uqz(za)

onde:
A; = 0512620 - Z13220 B; = Z(28)” Il - n5(20)’I3
C; = 3(20)” Lo £(26) - £(26)°215620 n; = nimero de pontos

Um exemplo deste célculo € mostrado na Tabela 3.1

Tabela 3.1 — Célculo dos minimos quadrados do vértice de uma parabola

26 I x* X X x* Ix e
155,2 65 52 27,04 | 140,608 731,1616 338,0 1.757,60
155,7 71 5,7 32,49 | 185,193 | 1.055,6001| 404,7 | 230679
156,2 74 6,2 | 38,44 | 238328 |1477,6336] 4588 | 2.844.56
156,7 74 6,7 44,89 | 300,763 |2.015,1121 4958 3.321,86
157,2 71 7.2 51,84 | 373,248 {26873856 511,2 3,680,64

355 31,0 194,70 1.238,140 | 7.966,8930 | 2.208,5 |13.91145

43



Entéo:
A; = (5 * 2208,5) - (31,0 * 355) = 37,5
B, = (194,7 * 355) — (5 * 13.911,45) = 438,75
C1 =(13911,45 * 31) — (194,7 * 2208,5) = 1260
_ (37,5%7966,893)+ (- 438,75 *1238,14) + (1260 *194,7)
(37,5 *1238,14)+ (- 438,75 ¥194,7)+ (1260 * 31,0)

846,5625
2%65,625

20y = +150 = 6,45 + 150 = 156,45 graus

x* = 20 - 150 graus, Kelly, Short (1971).

3.3 Consideracoes Praticas

1) Um difratdmetro com o dispositivo de angulo psi(y) é necessario para as medidas da tensdo
interna. O difratbmetro irradia uma area simétrica da amostra com uma inclinagio de +y e -y a

um dado plano de reflexdo (hkl) e com uma variagio de sen’y de 0 a 0,95.

2) O difratdmetro deve ser alinhado e calibrado mecanicamente empregando uma amostra padrio

sem tensdes (po de silicio) para obter a posigio do pico do plano (hkl) do angulo de Bragg dentro
de um erro de = 0,01° & y>0 e y<0.

3) Para um resuitado de alta precisdo da tensdo interna a medida deve ser feita para angulos de

reflexdo (hkl) acima de 130° (26 > 130°) e com intensidade suficiente para a determinagio da

posicdo do pico.

4) Deve-se selecionar um colimador de tamanho adequado. Uma grande area deve ser irradiada
de modo a garantir que, estatisticamente, um numero relevante de grios e subgrios do
revestimento estejam incluidos na medida. A resolugdo angular € essencial na medida da tensdo.

Se o feixe de raio-X ndo poder contar um nimero suficiente de grios, outro método deve ser
usado.



5) A corregio de Lorentz e os métodos apropriados como o de Gaussian, Cauchy, e o da parabola

devem ser aplicados para determinar a posigéio dos picos dos planos de reflexdo (hki).

6) Um nimero suficiente de medidas nas diregdes +y e -y deve ser feito para obter uma

distribuigdo linear precisa de 4, X sen’y. A significincia desta distribui¢do linear deve ser

verificada pela repeti¢do das medidas a diferentes dngulos ¢. Se a distribuigio de 4, X sen’ys

nfo for linear, a medida do revestimento ndo é homogénea e portanto o método de sen*y usando

a difragdo de raio-X néio serd muito aplicavel.

7) As constantes elasticas S; = - (%—)e Sy/2 = [(1 ';V)J do revestimento para um plano (hkl)

podem ser calculadas por raio-x através de um monocristal usando um modelo apropriado ou
medindo-se experimentalmente, pela tensdo uniaxial ou pelos testes de dobramento, fazendo uma
série de carregamentos. As constantes eldsticas determinadas por raio-X e as cargas aplicadas

(o.) seguem as seguintes equagdes:

- M]_ 2 - (}f"j# 1 0d 4y oo
SJZ—[ 5 =(1/d,)[0/0o.(0d,, ! Osen"y] S = - 7 (Zdo ) 30,

A distancia interplanar sem tensdes (d,) para o revestimento ndo esta disponivel na pratica.
Para a andlise de tensdo biaxial, a distincia interplanar (d,) pode ser substituida por (dg, o)
medida em w=0. Neste caso o erro sera menor que 0,1%. Um pequeno erro em (dy, y-0) pode
levar a um erro relativo grande na medida da tensdo. Para obter um resultado aceitavel de tensdo,

(dg, y=0) deve estar dentro de 0,01% de seu valor verdadeiro, Sue (1987).
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3.4 Significincia e Uso

A vantagem do método da difracio de raio-X € a sua capacidade de medir a tensdo interna
diretamente e sem destruir a amostra. Difratdmetros portéteis estio comercialmente disponiveis e
podem ser usados para medidas “in-situ”. Este método ¢ aplicado para revestimentos com uma
espessura variando de 0,5 a 350 um(2*10” a 1,4*10? in). Entretanto torna-se dificil medir a
tensdo interna em revestimentos extremamente finos ¢, em alguns casos, revestimentos altamente
texturados. A difragdo de raio-x ndio é aplicada se o revestimento apresentar-se amorfo; e uma
grande variacdo na medida de tensdo ¢ frequentemente encontrada em revestimentos com
tamanho de grao grande, Sue (1987).



Capitulo 4

Analise Experimental

Foram utilizados dois métodos de anilise de tensdo interna por raio-X: anélise
unidimensional e bidimensional. O presente trabalho visa avaliar em qual método tem-se uma
precisdo melhor no resultado da tenséo interna de revestimentos. Para a anélise de tensdo foram
escolhidos anéis de pistio em virtude de sofferem um grande desgaste pelo motor. Os anéis de
pistdo de automovel provém da COFAP, indistria automobilistica interessada no quanto a tensio

interna esta prejudicando os anéis.

Os anéis foram revestidos com depdsitos de niquel, pelo fato de ser um metal bem
resistente ao desgaste em condigGes severas de uso. Utilizou-se dois tipos de corrente no processo
eletrolitico, um por corrente continua e outro por comrente pulsada. O processo realizado por
corrente continua € o mais usado, pois j esta a varios anos no mercado. J4 a corrente pulsada é

uma inovagdo apresentada com resultados bem satisfatérios ¢ com boa qualidade do

revestimento.
4.1 Materiais

Anéis de pistio
O material do anel pertence 4 classe dos agos inoxid4veis de matriz martensitica. Este ago

esta se destacando na fabricacdo de anéis de agos nitretados. Seu custo ¢ competitivo em relagio
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aos agos menos ligados, em funcdo de sua escala de fabricagio que ¢ alta para esse tipo de

aplicagdo. A composi¢do quimica tipica desse ago estd apresentada na Tabela 4.1.

Tabela 4.1: Composigio quimica do ago, Tomanik (1999).

Elemento C Si Mn P S Cr Mo Cu Vv

% em peso | 0,85-0,95 [ 1,00 | 1,00 | 0,045 | 0,030 | 17,00-19,00 | 0,90-1,30 | 0,30 | 0,07-0.12

Dimensdes do anel para motores a diesel:

didmetro: 90 a 128 mm
altura axial: 2,02 3,5 mm
parede radial: aproximadamente 1/24 do didmetro

Figura 4.1: Anel de pistdo
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Anéis de pistio nitretados

O processo de nitretagéio dos anéis foi feito a plasma no anel por inteiro. Os anéis foram
nitretados durante duas horas a 450°C em atmosfera de hidrogénio puro e passaram quatro horas
a 520°C em uma atmosfera de 50% de N; e 50% de H;, Tomanik (1999). A nitretacio aumenta a
resisténcia ao desgaste mecdnico e a corrosdo do anel, mas a0 mesmo tempo pode aumentar ou

diminuir a tensio interna do anel, prejudicando suas propriedades mecanicas.

Este material possui alta porcentagem de carbonetos complexos em uma matriz de
martensita revenida, conferindo-lhe uma alta resisténcia ao desgaste. A nitretagio apresenta
muitos pontos favoraveis, como o aumento de dureza superficial, diminuigdo do coeficiente de
atrito, melhora da resisténcia ao desgaste, bem como a possibilidade de controle da forma dos

anéis, principalmente quando utilizado o processo de nitretagio a gas, Tomanik (1994).

Revestimento de Niquel Eletrodepositado em Anéis

Os revestimentos eletrodepositados foram feitos sobre os anéis nitretados e chapas. Os
anéis revestidos foram cortados e depois recobertos pelo banho eletrolitico por corrente continua
e outros an€is por corrente pulsada. E as chapas revestidas passaram por uma eletrodeposigio por

corrente continua e pulsada.
Nos métodos de pulso existem trés variaveis importantes: 1. Densidade de corrente de pico
(i), 2. Duragdo do pulso — tempo “on” e 3. Intervalo entre os pulsos — tempo “off”. A soma dos

tempos “off” e “on” constituem um ciclo, Freire (1997).

Os revestimentos estudados foram obtidos por banho de niquel pela eletrodeposigdo por

corrente continua e corrente pulsada, conforme descrito a seguir.
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Banhos utilizados para obtenciio do depésito de niquel

Niquel watts - sem aditivo
Niquel brilhante - com aditivo (abrilhantador)

Niquel comercial - com aditivo (nivelador)

Descricio das amostras

1. Anel Comum - fita na forma de anel sem usinagem
2. Anel 7 S - anel comum

3. Anel Comum aat - anel comum apds alivio de tensdes

4. Anel Nitretado - anel nitretado a plasma
5. Anel 6 Nitretado - anel nitretado a plasma

6. 1 - Revestimento de Ni-La em base reta
R - Repetido

7. 31 - Revestimento de niquel brilhante em Anel -
Condi¢Bes de deposigdo: corrente pulsada 400mA;
pulsagdo: 4 ms ty; 1 ms tog - tempo: 45 minutos

ms — mili segundos (107 segundos)

8. 51 - Revestimento em Anel - CondigGes de deposigdo: corrente pulsada 600mA,;

pulsagio: 5 mS ten; 1 ms tog - tempo: 20 minutos sem aditivo

9. 2 - Revestimento de niquel com sais de fosfato de sédio por comrente continua em anel

50



10.

11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

4 - Revestimento de Ni-La por corrente continua em anel
8 - Revestimento de niquel watts por corrente continua em anel

101 brilhante — Revestimento de niquel comercial com baixo teor de aditivo em chapa

Condi¢bes de deposigdo: corrente continua 1,0 A - tempo: 5 minutos — substrato latdo.

101 fosca — Revestimento de niquel comercial em chapa

Condigbes de deposiglio: corrente continua 1,0 A — tempo: 5 minutos — substrato ago.

103 brithante — Revestimento de niquel comercial em chapa
Condigdes de deposicio: corrente pulsada 1,2A - Pulsagdo: 2,3 ms toy; 0,5 ms ty

tempo: 5 minutos - substrato latdo.

104 fosca — Revestimento de niquel comercial em chapa

Condigdes de deposi¢do: corrente pulsada 1,5A; Pulsag8o: 0,1 ms te ; 0,2 ms tyr

tempo: 5 minutos - substrato ago.

201 - revestimento de niquel comercial em anel
CondigGes de deposigdo: corrente pulsada 1,5A; Pulsagdo: 0,5 ms to ; 1,0 ms togr

tempo: 15 minutos.

202- revestimento de niquel comercial em anel

Condigdes de deposic¢do: corrente pulsada 1,5A; Pulsaco: 0,5 ms to ; 2,0 ms tor

tempo: 15 minutos.

203- revestimento de niquel comercial em anel
Condicdes de deposigio: corrente pulsada 1,1A; Pulsag@o: 0,2 ms to, ; 1,5 ms tog

tempo: 3 minutos.
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19. 204- revestimento de niquel comercial em anel

Condigdes de deposigio: corrente pulsada 1,5A; Pulsacdo: 2,3 ms ten ; 1,5 ms tor

tempo: 15 minutos.

4.2 Equipamentos

Analise de Tensdes

O equipamento usado para realizar a determinagdo da tensio interna unidimensional e
bidimencional foi o difratdmetro de raio-X (D 5.000 SIEMENS) com dispositivo de giro psi,
como apresenta a Figura 4.2 a seguir. A radiagio utilizada foi de cobalto, com voltagem de 40

KV e uma amperagem de 40 mA.

Figura 4.2: Difratémetro de raio-X com o dispositivo de giro psi (y)
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4.3 Metodologia

A sequiéncia de anilise das amostras segue o fluxograma apresentado na Figura 4.3 a
seguir. As primeiras amostras analisadas foram os anéis comuns para saber o estado de tens3o no
qual o revestimento iria ser depositado, pois os anéis passam por processo de conformagio
mecédnica e usinagem. Em seguida analisou-se os anéis nitretados para conhecer o quanto a

nitreta¢do estava influenciando a tensfo interna do anel. Assim, fez-se uma comparagio entre o

anel comum e ¢ anel nitretado.

Em seguida foram analisados os revestimentos de niquel para avaliar a influéncia da

deposigdo feita pela corrente continua e pela corrente pulsada. Notando que cada tipo de

deposigdo gerava diferentes tipos de tensdes.

Com a avaliagio dos resultados, notou-se uma dispersdo que poderia ser em virtude da

usinagem pela qual passava o anel; pela sua textura; ou pela curvatura do anel, pois o raio-X

percorria uma area em torno de 2 cm do mesmo.

Assim, passcu-se a analisar revestimentos de niquel em uma base reta (anel antes de ser
dobrado, conformado mecanicamente e usinado) para verificar se a curvatura e o estado de tenso

do anel estavam influenciando no resultado.

Por ultimo foram analisados revestimentos de niquel em chapas planas para avaliar se a
curvatura do anel e o seu respectivo estado de tensfo estavam influenciando na tensdo do

revestimento.
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Anel Comum Anel Nitretado

v

Revestimento

v

Dispersao

v

Revestimento Base Reta

v

Revestimento Chapa

Figura 4.3: Fluxograma de anélise das amostras

Analise das Tensdes

Para andlise das tensGes os anéis foram cortados a um tamanho aproximado de 2 cm,
devido ao tamanho do porta amostra do difratdmetro de raio-x.

A regido de analise do anel trata-se da regifio de tragdo, regifio tangencial ao raio incidende

do raio-X. Esta regido especifica foi analisada por se tratar da area ao qual o anel sofre maior

desgaste no pistdo do motor. No revestimento da chapa foi analisada a regido longitudinal.
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O difratdmetro foi ajustado para realizar uma varredura em (26) de 40 a 120°. Para o
calculo da tensdo dos revestimentos dos anéis e das chapas foi escolhido o pico de difragio (200)
do niquel na faixa (20) de aproximadamente 61° para se obter a distancia interplanar utilizada no
calculo da tensZo interna. Foi escolhido o pico (200) do espectro de difragio do revestimento de
niquel por ser o mais apropriado. Em um espectro deve-se escolher um pico intermediério entre o
angulo mais baixo e o mais alto. A literatura cita que a escolha do pico deve ser feita para
angulos mais altos, mas devido & radiagio utilizada 2 &ngulos mais altos os picos de difracdo
apresentam uma intensidade muito baixa. Assim, escolhe-se um pico de intensidade média e com

um &ngulo intermediario na faixa 26. Como pode-se notar pela Figura 4.4 a seguir.

- Espectro de Difracao
o Amostra 2

) is0c -

2.

=<1 | (200)
TS 1200

o~

T3 1000 -

Intens
z

¥ 1 4 i ¥ 1 4 H M 4
& -3 g gl 126 3

26 (graus)

Figura 4.4: Espectro de difragdo do revestimento de niquel
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Nos anéis sem revestimentos ¢ nos nitretados foram utilizados o pico de difragiio (110) na
faixa de aproximadamente 52°. O pico (110) foi escolhido por apresentar alta intensidade de
difragdo, e por estar mais definido; pois, a medida em que aumenta o 4ngulo de difragio o

espectro apresenta-se sem definigéio, segundo a Figura 4.5.

w (110) Espectro de Difracao

' Amostra 7s
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& )
- '
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400 . .

¥
1 166 126 14¢
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Figura 4.5: Espectro de difra¢o do anel comum

Y
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No difratémetro de raio-X convencional h4 a variagdo de angulo 0-20, mas para a medida
da tensdo interna biaxial, o difratdmetro de raio-X necessita de um dispositivo para girar a
amostra por um angulo psi. O angulo psi (y) variou de -60°, -40°, -20°, 0°, 20°, 40°, 60° para
obter uma reta de A Xsen®y (Cap. 3). Para o ajuste da reta de A" Xsenw foi usado um programa
de computador de Modelo Isotropo, Machado (1999). Este programa diminui as fontes de erro
dos difratogramas, fazendo uma corregio da curva experimental, diminuindo o background,

corrigindo o fator de Lorentz-Polarizagio, e depois ajustando a linha de difragdo pelo método da
parabola (Cap. 3).
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Capitulo 5

Resultados e Discussies

Conforme descrito no Capitulo 4 de Anélise Experimental foram analisados por difragio de
raio-X anéis de pistdo de automével sem nenhum tratamento, anéis nitretados a plasma,
revestimentos em anéis nitretados, e revestimentos em chapas. A area de analise pelo raio-X nos
anéis foi a regido de tragiio (na area externa tangenciando o anel) e na chapa plana a regido

longitudinal em uma area de aproximadamente 1cmXScm.

A Tabela 5.1 apresenta uma comparag@o entre os resultados da analise unidimensional e
bidimensional dos anéis sem revestimento. A partir dos resultados pode-se observar que ha uma

diferenca grande entre os resultados obtidos através das duas técnicas.
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Tabela 5.1 — Tensdes uni e bidimensionais em anéis

Anel Amostra Tensdio Uni (MPa) | Tensiio Bidi(MPa)
Comum Comum - 1.805 - 183
7 - 2377 - 843
Comum Alivio Tensdo -1.632 - 144
Nitretado Nitretado -2.330 -730
6 -3.272 -1.237

Anel Comum

Para o caso do anel comum tem-se o mesmo tipo de tensdo de compressio para as duas
analises uni e bidimensionais, mas como suas linhas de difragiio estdo bem deslocadas em relagdo
ao ferro puro tem-se a tensdo unidimensional mais alta em relagdo a tensdo bidimensional. No
método unidimensional a distincia interplanar utilizada vem do sistema JCPDS (Joint Committee
for Powder Diffraction Standarts) para materiais puros comprometendo o calculo. Notando que 0
material n3o € puro, tratando-se de um ago inoxidavel de matriz martensitica e de agos que foram

nitretados.
Como o anel comum passou pelo processo de usinagem, podem ter surgido tensdes
compressivas a0 mesmo. Notando que a literatura apresenta tensdes compressivas aos materiais

que passaram pela extrusdo e usinagem, segundo a Tabela 5.2 a seguir.

Tabela 5.2 - TensSes nos processos de extrusdo e usinagem

Processo Tensiio (MPa) | Método
Extrusdo, Gensel (1996) - 250 Bidi
Usinagem, Tonshoff (1998) - 2000 Bidi
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Os anéis (comum e 7) mostraram como resultado de tensdo bidimensional uma diferenga
muito grande para o mesmo tipo de material. A analise do anel comum resultou em um valor baixo
de -183MPa em relag@o ao anel nimero 7 que foi de -843 MPa. Os valores podem ter apresentado
uma grande diferenga pelo intervalo de varredura do angulo psi(w). Os dois anéis tiveram o
mesmo angulo de varredura em psi, contudo no anel enrolado utilizou-se uma pequena variagio
em psi de -60°, -50°, -40°, . +40° +50°, +60° e no anel mimero 7 utilizou-se uma variagdo
maior em psi de -60°, -40°, -20°, 0°, +20°, +40°, +60°. Como pode se verificar pelas Figuras 5.1 e
5.2.

Nos graficos de A” X sen’y a seguir, NRS trata-se da tensio normal do material e SRS

refere-se a tensdo cisalhante do respectivo material em estudo.

NR3 = -183.2 MPam, SR3 = 10.4 HPs
1,00000

0,99950 1
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0,88880 -
0,99970-
4 0,39960-
0,99950 -
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0,99920 - ™~
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A S L S A % -
a,0a0 g164 0328 8,492 £, 655

Sin2(Chi}
Based on [211) of Pemite [*Martensite); 40 _gnp = L1729 Angstren

Figura 5.1: Curva de A” X sen’y do anel comum

59



NES = -843.3 MPa, SRS = 11.3 HPa
1,00000
9

GO0
0,99380 4

2.1
0,89920 -
0,88880 -
0,99840

+

=y
£,99600 -
0,99760 1
0,99720 -

£,99680 -

0,89640 -

0000 0464 0328 0452 0855
Sin2(Chi)
Based on{110) of Farrite [*Mantensite]: 48 _sup = 2.0238 Angstran

2750

Figura 5.2: Curva de A" X sen’y do anel 7

Tal variag¢do nos resultados de tensdio para o mesmo tipo de material por ser também pela
usinagem pela qual passou o anel, sua textura ou pelos diferentes planos de difragdo utilizados no

calculo segundo a Tabela 5.3 a seguir.

Tabela 5.3 - Tensdo Bidimensional e plano de difragio

Anel | Amostra | Tensdo Bidi (MPa) | Plano

Comum - 183 (211)
7 - 843 (110)
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Anel apés o Alivio de Tensao

O anel que passou por um tratamento de alivio de tensdo apresentou um resultado
satisfatorio, mostrando um valor baixo e compressivo de -144MPa, notando-se que o dngulo psi
teve a mesma varredura dos outros com pequenos intervalos de -60°, -50°, -40°, ..., +40°, +50°,
+60°, segundo a Figura 5.3. Este valor estd proximo ao valor que a literatura apresenta, segundo a

Tabela 5.4.

Tabela 5.4 - Tensdo bidimensional em ago tratamento térmico

Processo Tensdao (MPa) | Método

Ago Tratamento Térmico, Weise (1994) -277 Bidi

NRS = -143.8 HPa, 3RS = 18.9 HP=a
1 0000 - =
&

0,96990-
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osg9804
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. . . — ey TG
0,000 0,164 0,326 0,492 0,855
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Based on {211} of Fegrite ["Martensite]; di_enp= 11725 Angstran

Figura 5.3: Curva de A" X sen’y do anel ap6s alivio de tensio
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Anel Nitretado

A amostra 6 (anel nitretado) apresenta uma tensio unidimensional muito alta de -3.272 MPa
em relacdo & tensdo bidimensional de -1.273 MPa. Se as linhas de difracdio da amostra de anel
nitretado em estudo estiver muito deslocada em relagdo as linhas de difragdo do ferro puro esta

apresentara um resultado de tensdo bem elevado. .
As tensdes bidimensionais apresentaram valores compativeis de -730 MPa e de -1.237 MPa,
pois segundo a literatura um material passando pof diferentes processos de nitretagdo apresentou

uma tensio de -475 MPa. Como mostra a Tabela 5.5.

Tabela 5.5 - Tensio bidimensional em nitreto

Processo Tensio (MPa) Meétodo
Nitretagdo - 475 ' Bidi

A tensdo bidimensional para os andis nitretados tem algﬁns pontos a ressaltar. Primeiro, 08
dois resultados apresentaram uma grande variagéo. Para a amostra que apresentou um alto valor
de tensio de - 1.237 MPa o angulo psi teve um intervalo maior de -60°, -40°, -20°, 0°, +20°,
+40°, +60°, de acordo com a Figura 5.4, mas a amostra com ﬁm menor valor de tensdo de

730 MPa o intervalo de psi teve uma pequena variagdo de -60°, ~50°',"-40°, ..., 400, +50°, +60°,

segundo a Figura 5.5.
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NRS = ~1236.7 MPa, SRS = 1.4 HrPa
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Figura 5. 4: Curva de A" X sen’y do anel nitretado 6

NRS = -728.5 MPa, SRS = 15.5 MPa
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Figura 5.5: Curva de A" X sen’yr do anel nitretado
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Em segundo lugar, a amostra do ane] nitretado com o valor de -730 MPa apresentou um
resultado inferior & amostra sem nitretar (niimero 7) que mostrou o valor de -843 MPa. Tal fatc
ndo deveria ocorrer, pois um tratamento de nitreta¢do a plasma, teoricamente deveria aumentar a
tensdo. Isto pode ter ocorrido devido ao intervalo de variagio do angulo psi. Quando o intervalo ¢
maior, que € O caso da amostra niimero 7, o ajuste da curva de A” X sen’y com os poucos pontos
influem no resultado, visto pela Figura 5.2. Mas, no caso da amostra de anel nitretado de\valo?
menor de -730 MPa houve um intervalo menor, possibilitando um maior nimero de pontos para

serem ajustados & curva de A Xsen’y, verificado pela Figura 5.5.
] p gur

Portanto, um intervalo menor na variagdo do dngulo psi permite que mais pontos sejam

ajustados & curva de A"Xsen’y gerando um resultado de tensio com maior confiabilidade.
A relevante diferenga nos valores de tensdo pode ser explicada também em virtude da
textura do anel, pelos diferentes processos de nitretagio, e pelos diferentes planos de difragio

utilizados no calculo da tensdo segundo a Tabela 5.6.

Tabela 5.6 - Tensoes bidimensionais e planos de difragdo nos anéis nitretados

Anel Amostra Tensdo Bidi (MPa) Plano
Nitretado - 730 (211)
6 - 1237 (110)

A nitretagio fornece ao ago propriedades intermediirias entre materiais metalicos e
cerdmicos, como baixo coeficiente de atrito, alta resisténcia ao “scuffing” ¢ ao desgaste abrasivo,
além de elevada dureza superficial. As variagGes dimensionais decorrentes do tratamento podem
ser controladas em funcdo das baixas temperaturas de tratamento (540/580°C) através de
dispositivos apropriados, ndo prejudicando a forma do anel, caracteristica muito importante para o

 bom desempenho de suas fungdes. Além disso, outra vantagem da nitretacdo é a auséncia de
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problemas de destacamento do revestimento, uma vez que a camada formada na nitretacdo é

continua a matriz do material base, Tomanik (1994).
A nitretagio pode ser realizada em escala industrial, e apresenta as seguintes vantagens:

1. A fadiga a tensdo ¢ melhorada pelo aumento superficial da dureza e pela geragiio de um campo
de tensdo interna compressiva.
2. Aresisténcia ao desgaste é aumentada pela diminuigio do coeficiente de atrito.

3. Aresisténcia a corrosdo € melhorada, Barralier (1997).

O processo de nitretagio € sempre acompanhado pela criagio de tensio interna
compressiva devido & precipitagdo do ferro e dos elementos aditivos dos nitretos, (Rozendaal -
Barrallier e Barralis in Barrallier (1997)).

O fenémeno de precipitagio implica na mudanga local do volume da matriz do material,
desde que a densidade dos nitretos sejam menores que a da matriz, (Barrallier, Barralis in
Barrallier (1997)).

A unido destes fatores resulta na mudanga do volume da matriz do respectivo material, que é
a fonte das tensdes internas. Entretanto, para o caso de tratamento mecénico, o campo de tensdo
interna ¢ principalmente atribuido & deformagdo plastica das camadas superficiais, (Maeder in
Barrallier (1997)). O fato sobre as origens das tensdes internas serem diferentes indica que outros
procedimentos termomecinicos foram realizados na camada superficial do material, Barrallier
(1997).

Em virtude da mudanga do volume da matriz de um material apés a precipitagiio dos nitretos
ou carbonitretos, encontram-se tensdes compressivas na camada nitretada, (Barrallier, Barralis in
Barrallier (1997)).
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Revestimento em Base Reta

As tensGes unidimensionais e bidimensionais do revestimento em base reta ndo podem ser
comparadas. Os resultados do revestimento da base reta obtidos pelos dois métodos estio muito
dispares, como ¢ visto pela Tabela 5.7. Mesmo sobre uma base reta, este revestimento nio pode
ser tomado como padréo e medir sua tensdo pelo método unidimensional, pois é heterogéneo e

texturado. Deste modo, a tensio uniaxial é praticamente o dobro da tensdo biaxial.

Tabela 5.7 — Tensdes uni e bidimensionais do revestimento em base reta
Amostra | Tensdo Uni (MPa) | Tensio Bidi(MPa)
Base |1 1.365 649
Reta IR 1.286 623

Como o revestimento da base reta apresentou uma menor variagio de 4 % na repetigio da
anélise bidimensional pelo raio-X, este resultado é mais confidvel. Contudo existe a variagdo,
devido a textura do material. A textura gera orientagGes preferenciais, que quando analisadas pelo
detetor de raio-X gera diferentes intensidades difratadas influenciando no resultado final da tensdo.

Eletrodeposicio de Revestimentos por Corrente Pulsada em Anéis
Fazendo uma comparagio entre os resultados das tensdes uni e bidimensionais dos
revestimentos nos anéis que passaram pelo processo de eletrodeposigio, pode-se observar que em

algumas amostras os valores estdo proximos, contudo em outras os valores estio muito distantes,

de acordo com a Tabela 5.8.
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Tabela 5.8 — TensGes uni e bidimensionais dos revestimentos nos anéis

Amostra Tensdo Uni (MPa) | Tensiio Bidi(MPa)
31 - 409 - 58
Revestimento | 51 94 -33
Em anel 201 360 - 330
202 490 - 307
203 252 -274
204 55 - 186

31 - Revestimento de niquel brilhante em Anel -

Condi¢Ses de deposigdo: corrente pulsada 400mA;

pulsacdo: 4 ms ty; 1 ms tog -tempo: 45 minutos

ms — mili segundos (10 segundos)

51 - Revestimento em Anel - Condigdes de deposigfo: corrente pulsada 600mA,

pulsag@o: 5 mS 1, 1 ms tor - tempo: 20 minutos sem aditivo

201 - revestimento de niquel comercial em anel

Condiges de deposigio: corrente pulsada 1,5A; Pulsagiio: 0,5 ms t,, ; 1,0 ms tog

tempo: 15 minutos.

202- revestimento de niquel comercial em anel

Condigdes de deposicio: corrente pulsada 1,5A; Pulsagiio: 0,5 ms o ; 2,0 ms tor

tempo: 15 minutos.

203- revestimento de niquel comercial em anel

Condicdes de deposigdo: corrente pulsada 1,1A; Pulsagiio: 0,2 ms to ; 1,5 ms tog

tempo: 3 minutos.
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204- revestimento de niquel comercial em anel

Condigdes de deposigdo: corrente pulsada 1,5A; Pulsagio: 2,3 mS te, ; 1,5 ms tor

tempo: 15 minutos.

A analise dos dados relativos 4s amostras revestidas usando corrente pulsada mostram que
os resultados dos dois tipos de analise de tens3o apresentaram uma diferenga consideravel. Quanto
ao resultado uniaxial, ele ndo pode ser considerado, pois o espectro experimental mostrou-se
muito fora do espectro padréo do niquel puro, pelo motivo do processo ter sido feito por corrente
pulsada gerando nucleos de crescimento aleatorios no revestimento e também pela sua textura. O

revestimento de niquel contém elementos aditivos que comprometem a analise unidimensional,

pois é realizada com um espectro de niquel puro.

Os résultados das tensdes bidimensionais das amostras 31 e 51 estio bem diferentes das
amostras 201 a 204. Esta diferenca pode decorrer em virtude da baixa corrente de deposigio
utilizada nas amostras 31 e 51, verificado na Tabela 5.9 a seguir. A dispersdo dos pontos na reta

A'Xsen’y, a textura dos revestimentos, e a variagio intensidade de difracdo dos espectros podem
também ter interferido nos resultados.

Tabela 5.9 - Corrente utilizada nas amostras

Amostra 31 51
i(mA) 400 600

Amostra 201 202 203 204
i(A) 1,5 - 1,5 1,1 1,5
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Na analise bidimensional, as amostras 31(niquel brilhante por corrente pulsada) e 51(niquel
brithante por corrente pulsada sem aditivo) apresentaram tensdo de compressdo de -58 e -33 MPa,
Nestas duas anélises o dngulo psi teve um grande intervalo de -60°, -40°, -20°, 0°, +20°, +40°,
+60° gerando uma grande dispersdo nos pontos, com isto a inclinagdo da reta de A'X sen’w é
deslocada, influenciando no resultado final da tensio, como pode ser comprovado pelas Figuras
5.6 ¢ 5.7. Onde o fator de correlagio da amostra 31 foi igual a 0,84 e na amostra 51 o fator de

correlagdo apresentou um valor de 0,67,

KR = ~50.2 MPa, 3RS = 129.6 HPa
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Figura 5.6: Curva de A" X sen®y do revestimento no anel 31
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WRS = -33.0 MPa, JR3 =~ 139.6 HPa
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Figura 5.7: Curva de A" X sen®y do revestimento no anel 51

O revestimento da amostra 201 (niquel comercial) foi produzida por corrente pulsada e
apresentou uma tensdo compressiva de -330MPa. Na sua analise o angulo psi teve um grande
intervalo de variagdio de -60°, -40°, -20°, 0°, +20°, +40°, +60°, mas os pontos do grafico de
A"Xsen’\y apresentaram uma menor dispersdo permitindo um pequeno ajuste da reta, e levando a

uma resposta com poucas corregdes de erros, verificado pela Figura 5.8.
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NRS = -330.2 MPa, SRS = -~7.1 HPa
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Figura 5.8: Curva de A” X ser”y do revestimento no anef 201

A amostra 202 (niquel comercial) mostrou pela analise bidimensional tensdo compressiva de
-307 MPa. Na sua analise o intervalo entre os dngulos psi tiveram uma vanagdo de -60°, -40°, -
20°, 0°, +20°, +40°, +60°, entretanto os pontos da reta do grafico de A"Xsen’y ndo ficaram
muito dispersos, verificado pela Figura 5.9. Desta forma os fatores de corregdo da reta

influenciaram muito pouco no valor final da tensdo do revestimento.
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NR3 = -306.9 MPa, 3RS = ~{}.2 MNPa
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Figura 5.9: Curva de A” X sen’v do revestimento no anel 202

Quanto as amostras 203 (niquel comercial) e 204 (niquel comercial) apresentaram pela
analise bidimensional tensdes compressivas no valor de -274MPa ¢ -187MPa. Na varredura pelo
difratémetro de raio-X o dngulo psi variou de -60°, -40°, -20°, 0°, +20°, +40°, +60°, segundo as
Figuras 5.10 € 5.11. Contudo, os pontos da reta de A"Xsen’y apresentam alguma dispersio, o que

pode influenciar no resultado final da tensdo interna.
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NRS = -274.3 MPa, 8RS = -8.4 HPa
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Figura 5.10: Curva de A" X sen’y do revestimento no anel 203

NRS = -186,7 MPa, SRS = 11.9 MPa
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Figura 5.11: Curva de A" X sen®v do revestimento no anel 204
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Dos resultados das tensdes bidimensionais em revestimentos, as amostras 31 ¢ 51 podem
nio estar corretas, pois os pontos experimentais apresentam grande dispersio. Quanto as
amostras 201, 202, 203, e 204 mostram alguma dispersdo, levando poucas corregdes a serem

feitas no ajuste da reta, influenciando pouco no resultado final da tensdo interna.

A eletrodeposicio produzida pela corrente pulsada propiciou tensdo compressiva ao
revestimento. Melhorando seus propriedades mecanicas, pois aumenta sua resisténcia a fadiga.
Segundo o grupo de pesquisa em eletrodeposi¢io a diminui¢io da relacdo te/ter induz a diminuir
a tensdo interna do material. Na Tabela 5.10, desde a amostra 201 & 203 a relag@o to/tor abaixou,
levando a diminuir a tensdo interna, com exce¢do da amostra 204, Na amostra 204 a relacio

ton/torr € bem alta, contudo apresentou a menor tensdo interna.

Tabela 5.10 - Relag@0 to/tor € tensdes bidimensionais em anéis

Ameostra Ton/Torr i(A) Tensdo Bidi (MPa)
201 ¢/ niv 0,50 + 1,5 -330
202 ¢/ niv 0,25 4 1,5 - 307
203 ¢/ niv 0,13 4 1,1+ -274
204 ¢/ niv 1,53 ™ 1,5 - 186
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Os resultados referentes as amostras de revestimentos em anéis estdo listados na Tabela

Revestimentos por Corrente Continua em Anéis

5.11, onde foi realizada a repeti¢iio da analise de raio-X.

Tabela 5.11 ~ Tensdes uni e bidimensionais de revestimentos em anéis

Anel

Revestido

Amostra Tensdio Uni (MPa) | Tensdo Bidi(MPa)
2 627 347
2R 331 434
4 912 378
4R 784 444
8 114 144
8R 45 232

2 - Revestimento de niquel com sais de fosfato de sodio por cotrente continua em anel

I 4 - Revestimento de Ni-La por corrente continua em anel

8 - Revestimento de niquel watts por corrente continua em anel

|
]
|
& Para demonstrar a viabilidade dos resultados das tensdes, os ensaios foram repetidos uma

vez, trocando a amostra de lugar. Dessa forma, a area de incidéncia de raio-X ndo seria a mesma.

Os resultados das tensdes unidimensionais e bidimensionais em algumas analises estdo

proximos pelo fato do espectro experimental estar proximo do espectro padrio do sistema

JCPDS.
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A amostra 2 e 2R {repetido) apresentaram uma tensio biaxial de 347 MPa e 434 MPa,
criando uma diferenca de 25% entre as respectivas tensdes. Na amostra 2 de tensdo de 347 MPa
houve alguma dispersdo nos pontos da reta de A* X sen’y, segundo o Figura 5.12. Todavia, na
amostra 2R aconteceu muito pouca dispersio entre os pontos da reta de A Xsen’y, visto pela

Figura 5.13.

NRS = 347.1 WPa, BRS = 22.6 HPa
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Figura 5.12: Curva de A" X sen’y do revestimento no anel 2
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NRS = 434.1 MPa, 3RS = 746.3 MPa
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Figura 5.13: Curva de A* X sen®y do revestimento no anel 2R

Como no resultado da amostra 2R apareceu uma menor dispersdo entre os pontos da reta de
A" X sen®y, o ajuste da reta influenciou pouco nas corregdes, permitindo um resuitado mais

preciso da tensdo no revestimento.

Quanto as amostras 4 e 4R (repetido), elas apresentaram uma tensdo biaxial de 378MPa e
444 MPa apresentando uma diferenga de 17%. Tal fato surge porque na amostra do anel 4 os
pontos da reta de A" X sen®\y estdo dispersos, como é visto pela Figura 5.14 da respectiva
amostra. Ja na amostra do anel 4R os pontos da reta de A"Xsen®y estio menos dispersos,

conforme se observa pela Figura 5.15 correspondente.
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NRS = 377.8 MPa, SR = 22.8 MPa
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Figura 5.14: Curva de A" X sen®y do revestimento no anel 4
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Figura 5.15: Curva de A" X sen®y do revestimento no anel 4R
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Desta maneira, o resultado que fornece maior precisdo é o da amostra 4R, pois os pontos com
uma dispersdo muito baixa leva a um pequeno ajuste da reta de A” X sen’y, permitindo um

resultado de tensdo mais preciso.

As amostras 8 ¢ 8R (repetido) apresentaram tensdes de 144 MPa e 232 MPa na anilise

bidimensional. Estes resultados estdo com uma diferenca de 61% um em relagio a0 outro.

Esta ¢ uma diferenca consideravel, que pode ser explicada também pela dispersio dos
pontos da curva de A” X sen’y. Pelas Figuras 5.16 e 5.17 nota-se que os pontos da reta de
A"Xsen*y apresentaram uma grande dispersfio o que influencia no resultado final da tensdo

interna do revestimento.
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Figura 5.16: Curva de A” X sen®y do revestimento no anel 8
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NRS = 232.1 MPs, 3RS = §85.3 MPa
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Figura 5.17: Curva de A” X sen’y do revestimento no anel 8R

Na repetigdo das analises verificou-se uma variagdo que pode ser explicada pela dispersdo
dos pontos da reta de A"Xsen®y. Na analise da amostra 8 que apresentou a maior variagio

apresentou um fator de correlagio de 0,79 no anel 8 e de 0,87 no anel 8R.

Um pardmetro que influenciou muito no resultado final da tenséo foi a dispersdo dos pontos
da reta de A"Xsen®y. Esta dispersdo provavelmente decorreu de fatores como textura do
revestimento, superficie curva da amostra, mudanga de area do raio incidente proveniente do

raio-X, processos de usinagem, e conformago mecéanica do material.
A utilizag@io da corrente continua para a produgdo dos eletrodepdsitos mostrou tensdo

trativa nos revestimentos, o que € prejudicial ao mesmo, pois segundo a literatura a tensdo trativa

contribui ao aparecimento de trincas por fadiga.
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Os resultados apresentados no presente trabalho concordaram com os valores da literatura.
Revestimentos produzidos por corrente continua mostraram tensdo trativa, notando que as

tensbes foram medidas por diferentes métodos.
Dados de literatura para materiais que foram revestidos estdo tabelados abaixo.

Tabela 5.12 — Tensdes de materiais revestidos

Material Tensido (MPa) Meétodo
Niquel Eletrodepositado, 131 Contractémetro Espiral
Sequeira (1990)
Multicamadas Cu-Ni, 260 Incidéncia Rasante por
Celis (1995) Difragdo de Raio-X
Niquel Watts, Baldwin (1990) 318 Contractometro Espiral

Para revestimentos de niquel eletrodepositado foi encontrado o valor de 131 MPa medido
pelo método do contractémetro, Sequeira (1990).

O revestimento de niquel watts eletrodepositado por corrente pulsada resultou em uma
tensdo de 318 MPa medido pelo contractdmetro espiral. A deposi¢do pulsada atua como um
veiculo para o controle da tensdo de varios tipos processos. O uso da deposi¢do pulsada elimina a
necessidade de aditivos organicos para o controle da tensfio, e desta forma nio é necessaria a sua
remogdo, Baldwin (1990).

Em multicamadas de cobre-niquel revestidas eletroliticamente, a medida feita pelo raio-X
resultou em um valor médio de 260 MPa. TensGes trativas existem também em revestimento de
niquel puro. O aumento da tensdo trativa nas camadas mais baixas pode ser consequéncia da
redugdo do alivio de tensdo nas camadas mais finas, Grilhé in Celis (1995). Nas subcamadas de
cobre, as tensdes internas variam de tensdes trativas nas sub-camadas espessas, a tensdes
compressivas nas sub-camadas finas. A ocorréncia de tensBes compressivas nas sub-camadas
finas de cobre parecem indicar que um arranjo atdmico irregular nas interfaces do cobre-niquel é
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prejudicial. A tensfo trativa nas sub-camadas do niquel € maior que a tensdo compressiva nas

subcamadas de cobre. Como consequéncia, serdo introduzidas tensdes ao material do substrato,
Celis (1995).

Alguns dos resultados obtidos neste trabalho mostraram valores bem préximos aos
apresentados pela literatura. Os anéis revestidos por niquel que apresentaram um resultado mais
confiavel indicaram uma tensdo média de 440MPa, permitindo uma resposta na mesma ordem de

grandeza que a literatura indica que ¢ de 318MPa em niquel watts, Baldwin (1990).

Revestimentos em chapas

Foram realizadas anélises de revestimentos em chapas para verificar se a curvatura e o

estado de tens3o do anel estavam influenciando no resultado da tensio do revestimento.

Tabela 5.13 - Tensdes uni e bidimensionais nos revestimentos de chapas

Amostra Tensio Uni (MPa) | Tensdo Bidi (MPa)
101 brilhante 331 - 500
Revestimentos | 101 fosca 696 - 542
em chapas 103 brithante -73 -415
104 fosca -43 360

101 brilhante - Revestimento de niquel comercial com baixo teor de aditivo em chapa

Condigdes de deposi¢o: corrente continua 1,0 A - tempo: 5Sminutos - substrato latdo

101 fosca - Revestimento de niquel comercial em chapa

Condigdes de deposicdo: corrente continua 1,0 A - tempo: Sminutos - substrato ago
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103 brilhante - Revestimento de niquel comercial em chapa
condigSes de deposigio: corrente pulsada 1,2A - Pulsagdo: 2,3 ms ten; 0,5 ms tog:
tempo: 5 minutos — substrato latdo.

ms - mili segundos (10 segundos)

104 fosca - Revestimento de niquel comercial em chapa
condi¢des de deposigdo: corrente pulsada 1,5 A — pulsagfio: 0,1ms to; 0,2 ms tor

tempo: 5 min — substrato ago

Pela Tabela 5.13 constata-se que as tensdes uni e bidimensionais variam muito nos valores
obtidos. Em virtude do espectro experimental estar deslocado em relagio ao espectro padrio do

niquel puro, a precisdio da analise unidimensional fica muito comprometida.

A analise bidimensional da amostra 101 brilhante apresentou tensio compressiva no valor
de —500 MPa, segundo a Figura 5.18 a seguir. Em virtude da grande textura apresentada pela
amostra, os pontos da reta de A"Xsen’\y nfo estdo muito lineares com a reta do grafico. Deste

modo, pelo ajuste da reta ocorrera um erro que ird influenciar no resultado da tensio interna.
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Figura 5.18: Curva de A"Xsen®y do revestimento da chapa 101 brilhante

O resultado da tensdo bidimensional da amostra 101 fosca mostrou um valor de tensdo
compressiva de -542MPa, visto pela Figura 5.19 seguir. Pelo fato da grande dispersdo dos pontos
da reta de A"Xsen’y seu resultado ndo é muito preciso por poucos pontos serem ajustados & reta
do grafico, mas como esta foi a Ginica amostra que mostrou uma baixa textura este resultado é o

mais confiavel.
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Figura 5.19: Curva de A Xsen®v do revestimento da chapa 101 fosca
A tens3o bidimensional da amostra 103 brilhante exibiu tensdo compressiva no valor de

—415MPa, visto pela Figura 5.20 a seguir. Em vista da textura e da ndo linearidade dos pontos da

reta de A" Xsen’\s este valor ndo se apresenta com muita precisdo.
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Figura 5.20: Curva de A"Xsen*y do revestimento da chapa 103 brilhante

A amostra 104 fosca tem uma tensdo biaxial compressiva no valor de - 360 MPa, segundo o
grafico a seguir. Devido 4 alta textura da chapa plana revestida e da dispesdo nos pontos da

grafico de A"Xsen’y, este resultado ndio ter4 uma precisio tio alta.

86



MRS = -35B8.0 MPa, SRS = 22.6 MNPa

1,00000 F\
[s1sls} &

0,99880 -

0,99960- o N

0,39340 - \

0,89920 \\‘\cﬁs
% 0,99500 1 K
00,8980 - ™.

0,99860 \
0,99840- \\-\
.

099820 -
0,99800 - \x

)
0.750

a.008 0484 0328 0492 055
Sin2(Chi)
Bzsed on [200] of Mickel; d0_esp = 17618 Angstron

Figura 5.21: Curva de A"Xseny do revestimento da chapa 104 fosca

As amostras dos revestimentos das 103 brilhante e 104 fosca apresentaram os menores
valores de tensdo por terem sido fabricadas por corrente pulsada, pois segundo a literatura a

corrente pulsada elimina a falta de aditivos orginicos para o controle da tensdo, Baldwin (1991).

Nota-se que a amostra 104 fosca que foi depositada sobre o ago exibe uma menor tensio
compressiva de —360MPa. Quanto 4 amostra 101 fosca mesmo revestida sobre o ago mostrou
uma tensdo maior. Mas os pontos da reta do gréfico estdo dispersos, o que pode explicar a alta
tensdo compressiva de —~542MPa, sendo produzida por corrente continua, ¢ h4 também a presenga

de textura como pode ser visto pela Figura 5.22 a seguir.
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Figura 5.22: Intensidade de difrag@io da chapa 101 fosca

Utilizacdio de Corrente Continua

Todas as amostras listadas na Tabela 5.14 a seguir foram produzidas por corrente continua.
As amostras 101b e 101f apresentaram tensdes compressivas, e as amostras 2, 4, 8 apresentaram
tensOes trativas sendo que todos os revestimentos foram produzidos por corrente continua, Mas
os substratos usados ndo foram os mesmos, nas amostras 101b e 101f o substrato ¢ chapa, e nas
amostras 2 , 4, 8 o substrato ¢ anel. Assim, o estado de tensdo do substrato pode ter induzido as
respectivas tensoes. Notando que, um material laminado apresentou tensdo compressiva, segundo

a Tabela 5.15.
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Tabela 5.14 - Tensdes bidimensionais em revestimentos produzidos por corrente continua

Amostra Tensio Bidi (MPa) Substrato
101D - 500 chapa
101 f - 542 chapa

2 347 anel
4 378 anel
8 144 anel

Tabela 5.15 - Tensdo em material laminado

Amostra Tensio Média (MPa) Método

Material Laminado, - 120 Tridimensional por

Hehn (1995) Difragdo de Raio-X
Utilizacdo de Corrente Pulsada

As amostras 103b e 104f listadas na Tabela 5.16 foram produzidas por corrente pulsada. A
amostra 104f foi produzida com uma corrente maior que a amostra 103b, como verifica-se pela
Tabela 5.16. Segundo o grupo de pesquisadores em eletrodeposigiio, o aumento de corrente
produz um aumento na tensdo, contudo a tensdo diminuiu. Mas a relago Te/Tor da amostra 103b
€ maior, levando a um aumento na tens3o interna; na amostra 104f a relagio Top/Tox € menor
induzindo & diminui¢dio da tens3o interna. Mesmo com o aumento da corrente, como a relacio
Tu/Torr do revestimento € aproximadamente 10 vezes menor, houve a diminuicio da tensio

interna.
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Tabela 5.16 - TensGes bidimensionais e relagdo Ton/Tos nas chapas

Amostra i(A) Tensdo Bidi (MPa) Ton/Tonr
103 b 12 _415 46
104 f 1,5 - 360 0.5

5.1 Fatores que afetam a determinaciio das tensGes em revestimentos

De acordo com a literatura, o método de analise de tensio interna em revestimentos
empregando a incidéncia rasante ¢ mais apropriada para revestimentos mais finos, da ordem de
3,8 um. Segundo a Tabela 5.17 todas as espessuras das camadas medidas estdo acima de 3,8 um,
ndo sendo necessario 2 utilizagio do método da incidéncia rasante. Assim, a metologia de analise

de tensdo interna realizada pelo método de sen’y itiu resultados satisfatorios, uma vez que a
p q

Espessura dos depositos

espessura esta adequada para a sua utilizagio, Van acker (1984).

Tabela 5.17 — Espessuras dos revestimentos em anéis e chapas

Amostra | Espessura(um) | Tenséo Bidi (MPa)
31 54,30 - 58
Revestimento |51 47,00 -33
em anel 201 39,00 -330
202 60,00 - 307
203 9,00 -274
204 36,00 - 186
101 brilhante 7,80 - 500
Revestimento | 101 fosca 5,00 -542
em chapa 103 brithante 7,69 - 415
104 fosca 9,00 - 360




. 31 - Revestimento de niquel brilhante em Anel -

Condi¢Bes de deposigdo: corrente pulsada 400mA; pulsagio: 4 ms to 1 ms tog
tempo: 45 minutos

ms — mili segundos (10 segundos)

51 - Revestimento em Anel - CondigGes de deposigdo: corrente pulsada 600mA;
pulsagdo: 5 ms toy; 1 mS topr

tempo: 20 minutos sem aditivo

. 201 - Revestimento de niquel comercial em anel

Condig¢des de deposigdo: corrente pulsada 1,5A; Pulsagdo: 0,5 ms te ; 1,0 ms tor
tempo: 15 minutos.

. 202 - Revestimento de niquel comercial em anel

Condigdes de deposigdo: corrente pulisada 1,5A; Pulsag#o: 0,5 ms to ; 2,0 ms tor
tempo: 15 minutos.

. 203- revestimento de niquel comercial em anel
Condig¢des de deposigdo: corrente pulsada 1,1A; Pulsagio: 0,2 ms ty ; 1,5 ms tog
tempo: 3 minutos.

. 204 - revestimento de niquel comercial em anel

Condigdes de deposigio: corrente pulsada 1,5A; Pulsaciio: 2,3 ms toy, ; 1,5 ms tog

tempo: 15 minutos.

101 brilhante — Revestimento de niquel comercial com baixo teor de aditivo em chapa

Condigdes de deposigio: corrente continua 1,0 A - tempo: 5 minutos — substrato latdo.

101 fosca ~ Revestimento de niquel comercial em chapa

Condigdes de deposigéo: corrente continua 1,0 A —tempo: 5 minutos — substrato ago.
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9. 103 brilhante — Revestimento de niquel comercial em chapa
Condigdes de deposigdo: corrente pulsada 1,2A - Pulsagfio: 2,3 mS te; 0,5 ms tog;
tempo: 5 minutos — substrato latdo.

10. 104 fosca — Revestimento de niquel comercial em chapa
Condig8es de deposigdo: corrente pulsada 1,5A; Pulsagdo: 0,1 ms to | 0,2 ms tor
tempo: 5 minutos — substrato aco.

Van acker determinou a temsdo em eletrodepositos através da técnica LIBAD (Low-
Incindent-Beam-Angle Diffraction). Como substrato foi utilizado o cobre usinado
mecanicamente e em seguida polido eletroliticamente. A tensdo medida no substrato mostrou-se
compressiva, mas a medida em que aumentou a espessura do revestimento a tens3o aumentou
tornando-se trativa. A tensdio trativa aumenta com o aumento da espessura do revestimento,
quando o niquel adota a sua propria textura. Pelas informacdes obtidas, um perfil de tensdo linear
foi encontrado no revestimento de niquel, com uma forte tensdo trativa na superficie revestida,
Van acker (1984).

Extrusio ¢ Usinagem

Pelos dados apresentados na Tabela 5.18, nota-se que as tensdes nos anéis apresentaram
tensdo de compressdo. Em virtude de processos de extrusio e usinagem pelo qual passaram os

anéis considera-se que tais processos tenham induzido tensdo compressiva a0s mesmos.

Tabela 5.18 — Tens3o bidimensional em anéis usinados

Amostra Tensdo Bidi(MPa)
Anel comum -183
Anel 7 - 843
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Pois, de acordo com estudos realizados, a literatura cita que o inicio do processo de
extrusdo conduz a tensdes compressivas. Contudo, a subsequente extrusdo do mesmo material
leva a uma diminui¢io da inclinacdo da curva de escoamento plastico, resultando na reducdo dos

valores absolutos de tensdo compressiva, Genzel (1996).

Os estudos feitos sobre condigSes de usinagem mostram que o processo induz tensdes
internas compressivas na superficie do material, Poggie, Wert (1991).

A usinagem geralmente envolve uma grande deformacio plastica com alta taxa de
deformagio. Este processo faz surgir tensGes internas na camada da superficie de trabalho, que é
indesejavel mas inevitavel neste processo, Jang (1996).

Como foi relatado pela literatura, processos como extrusio e usinagem induzem tensdes
compressivas ao material fabricado. Dessa forma, as tensdes compressivas apresentadas pelos

anéis podem ser compreendidas, pois os anéis passaram por processos metalirgicos como a

extrusio e usinagem.

Laminacio

Com os dados apresentados pela Tabela 5.19 nota-se que todas as chapas revestidas

apresentaram tensdo de compressdo, ¢ os substratos utilizados foram laminados.

Tabela 5.19 — Tensdo do revestimento em chapas

Amostra Tensio Bidi (MPa)
Revestimento 101 brilhante - 500
em chapa 101 fosca - 542

103 brilhante - 415

104 fosca - 360
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Pela literatura, todo processo de conformagdo mecanica gera um estado de tensdo interna.
Tem-se como exemplo o processo metalirgico de laminagéo de material compésito composto por
camadas alternadas de Al,O; e niquel. O material compésito foi feito por camadas individuais de
nique! e alumina fundidas. Todas as tensSes nas diferentes faces do material laminado

apresentaram tensdo compressiva, Hehn (1995).

As chapas revestidas podem ter apresentado tensio compressiva devido 2o estado de tensdio
do substrato. Pois o substrato esta sob a forma de chapas laminadas. E a literatura cita que o
processo de laminag@o cria tensbes compressivas no material. Assim, pode-se considerar que as

tensOes apresentaram-se compressivas devido ao estado de tensio do substrato.
Textura

A textura de um material policristalino de uma fase é definida pela Fungio de Distribui¢io
de Orientagio (FDO) dos cristais que compoem o material.

Em geral, esta fungio ¢ considerada como o volume de difracio dos cristais tendo

orientagdo cristalografica (g), com relacio 4 amostra fixada a um sistema de coordenadas K.,

¥e)_

7 f{g) dg

O estudo em textura s3o feitos principalmente porque:

a) A textura influencia as propriedades fisicas e tecnologicas de um material. -

b) A textura € um pardmetro sensivel no qual os processos de varios tipos de estado sélido

podem ser estudados.

c) A textura reflete o processo de formago do material.

O forte aumento no interesse de anilise de textura pode ser constatado nos ltimos anos

devido & influéncia da textura nas propriedades dos materiais. Em muitos casos a textura faz uma
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variagio de 20 a 50% nos valores das propriedades dos materiais. O controle da textura torna-se
essencial, assim como a influéncia de outros pardmetros estruturais podem ser controladas. Isto

foi realizado para vérios materiais tecnologicamente importantes, Bunge (1987).

Cada griao em um agregado cristalino normalmente tem uma orientagdo cristalografica
diferente de seus vizinhos. Considerando como um todo, as orientagGes de todos os grios podem
estar distribuidas aleatoriamente em relagdo a algum conjunto de referéncia, ou eles podem
tender a um agrupamento de maior ou menor grau em uma orientagio ou orientages particulares.
Se um agregado for caracterizado por estas condigdes ele tem uma orientagiio preferencial ou

textura, a qual pode ser definida simplesmente como uma condigdo no qual a distribuigio de
orientag@o do cristal esta orientada.

A orientagdo preferencial é uma condigio muito comum entre metais e ligas, sendo mais
evidente em arames e chapas finas; os tipos de texturas encontradas nestes produtos sdo descritas
a seguir. A orientagdo preferencial que ¢ produzida pelo processo de conformagdo (trefilagio de
arame ou laminagdo de chapas) ¢ chamada de textura de deformacgio. Em um agregado
policristalino, tal fato ocorre devido 4 tendéncia dos grios se acomodarem durante a deformagdo
plastica. Cada grio passa por um deslizamento e uma rotagdo, de uma maneira complexa,
determinada pela imposigdo de forgas e pelo deslizamento e rotagdo de grios adjacentes. Tem-se
como resuitado uma orientagio preferencial e nio aleatoria. Quando um metal trabalhado a frio
possui textura de deformago, e € recristalizado por recozimento, a estrutura de grio nova tem
uma orientagio preferencial, frequentemente diferente daquela apresentada pelo material
trabalhado a2 frio. Este processo € chamado de textura de recristalizacio ou textura de
recozimento. Isto € devido a influéncia que a textura da matriz de um material trabalhado a frio

temn na nucleagdo e/ou crescimento de novos grios daquela matriz.

A orientagdo preferencial néo existe somente para produtos metalirgicos, mas também para
rochas, chapas, materiais cerdmicos, fibras poliméricas naturais e artificiais. De fato, a orientagdo
preferencial € geralmente uma regra, ¢ no uma excegdo, a preparagio de um agregado com
orientagdes cristalograficas completamente aleatorias ¢ uma questio dificil.
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A importéncia industrial da orientagdo preferencial estd no efeito que influencia as
propriedades macroscopicas do material. Devido ao fato de que todos os monocristais sdo
anisotropicos, isto €, possuem propriedades diferentes em diferentes diregdes. Deste modo, se um
agregado tem uma orientagdo preferencial deve ter também propriedades direcionais em maior ou
menor grau. Tais propriedades podem ser ou ndo benéficas, dependendo das propriedades

planejadas para o uso do material, Cullity (1978).
Dispersio

Na maioria das andlises, as amostras apresentaram alguma dispersdo nos seus resultados,
contudo uma amostra que apresentou uma menor variagdo na repetigio de sua analise foi a
amostra 1 (revestimento feito na base reta) e 1R (repetido). A geometria curvada do anel
prejudica a anélise de tens8o interna, pois quando a amostra ¢ girada pelo angulo psi(y) o detetor
de raio-X pode analisar uma regido com maior densidade planar de um determinado plano

cristalino. Ja no revestimento da base reta houve uma contagem estatistica uniforme dos planos
cristalinos.

O fato do detetor de raio-X registrar em um determinado 4ngulo psi uma maior densidade
planar de um plano cristalino gerando uma alta intensidade de difra¢do no difratograma, e para
outro angulo psi apresentar uma menor intensidade de difrago prejudica muito na analise da

tensdo, acarretando a2 uma dispersio no resultado final da tensfo interna.

Com as amostras revestidas em base reta (1 e 1R) pode-se constatar pelas Figuras 5.23 e

5.24, que para todos os &ngulos "psis" a intensidade de difragdo do mesmo plano cristalino
mantém-se praticamente constante.
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Figura 5.24: Intensidade de difracio da amostra 1R
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Alguns revestimentos em anéis apresentaram uma grande dispersfio nos pontos da curva de
A"Xsen*y. Isto ocorreu devido i variacio das intensidades de difragdo para os varios dngulos
"psis" utilizados na medida de difragdo, podendo ser constatado pela Figura 5.25 as intensidades
de difragdo da amostra 31. Este fendmeno ¢ conhecido como textura, que influéneia muito no

resultado da tens#io interna.
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Figura 5.25: Intensidade de difracdo da amostra 31

O que leva & dispersdo nos pontos da reta de A"Xsen®y sdo fatores como a conformagio
mecanica do substrato, a textura do revestimento, acarretando a variagdo das intensidades de

difragdo para os dngulos psi positivo e negativo utilizados no calculo da tensdo.

Para avaliar o efeito da dispersdo nos pontos da reta do grafico de A"Xsenw no resultado
da tensfio interna, o espacamentos entre os angulos "psis" foram diminuidos, de forma que fosse

obtido um maior nimero de pontos a serem ajustados a reta de A Xsen®y.
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Na Figura 5.26 do revestimento no anel 204 a seguir, o dngulo psi variou de -60 a +60° de 5
em 5°, com a mesma varia¢io de tempo das analises anteriores (0,1 grau a cada 5 segundos).
Constata-se que ha alguma dispersio nos pontos da reta de A" Xsen’y, apresentando um fator de

correlagdo 0,94.

HRS = ~-163.7 ¥Pa, SRS = 10.2 MP=a
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Figura 5.26: Curva de A"Xseny do revestimento no anel 204 com psi de -60 a +60° de 5 em 5° a

0,1 grau a cada 5 segundos

Na Figura 5.27 a seguir, o dngulo psi variou de -60 a +60° de 5 em 5°, com um tempo de
varredura mais rapido (0,1 grau por segundo). Nota-se que, mesmo a um tempo menor de
exposi¢do ocorre a presenga de dispersdo no grafico de A"Xsen®y, mostrando um fator de

correlagdo 0,93,
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Figura 5.27: Curva de AXsen*ys do revestimento no anel 204 com psi de -60 a +60° de 5 em 5° a

0,1 grau por segundo

Quanto a Figura 5.28, o intervalo do 4ngulo psi foi fechado de -45 a +45° variando de 5 em
5°. com um tempo de varredura mais rapido (0,1 grau por segundo). Nota-se que, mesmo a um
menor tempo de exposi¢do ocorre a presenga de dispersdo no gréfico de A"Xsen’y, com um fator

de correlagio 0,88.

100



NR3 = ~163.5 HPa, $RS = 7.4 HPa

1,00600 JGAM
I

Joos
0,39990 1908,
030

0,99980 -
0,99570
% 0,89960 -

0,89950 1

A
0,99940 03 0413

&
0,99930 - 0.250

0,9892C - . . '-\9

0000 0082 0164 0246 0328 0410 0492
SiNZ(Chi)
Based on {200] of Mickat 40_ssp = 17608 Anastion

Figura 5.28: Curva de A" Xsen?y do revestimento no anel 204 com pside-45a+45°deSem5°a

0,1 grau por segundo

A amostra 204 analisada pelas condigdes anteriores (psi de -60 a +60°; de 20 em 20°; 2 0,1
grau em 5 segundos) apresentou tensfio compressiva no valor de -186 MPa, e a mesma amostra
analisada com um maior nimero de pontos mostrou um valor de -163,7 MPa com psi variando de
-60 a +60° de 5 em 5° a 0,1 grau em 5 segundos. Pelos resultados das tensdes verifica-se que ndo

ha uma grande variagdo no valor, mesmo que um maior nimero de pontos sejam ajustados a reta
de A"Xsen*y.

As outras condi¢Bes de analise da amostra 204 apresentaram valores bem proximos
também. Na analise realizada com um tempo mais rapido, com psi variando de -60 a +60° de 5
em 5° a 0,1 grau por segundo mostrou tensio de -174 MPa. Pela analise feita com de psi variando

de -45 a +45° de 5 em 5° a 0,1 grau por segundo apresentou tensio de -163,5 MPa. Assim, uma

. analise realizada a um tempo menor ndo interfere em grande magnitude no valor da tensdo

interna.
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Avaliacdo da Dispersiio

¢ Influéncia do nimero de pontos
Pela Tabela 5.20 a seguir, verifica-se que quando foi ajustado um maior niimero de pontos
4 reta do grafico de A"Xsen*y houve uma variagio de 13% na tensdo.

Tabela 5.20 - Condi¢des de analise da amostra 204

Amostra Condicdes Tensdo Bidi | r Pontos’
(MPa)
204 (pst - 60 a 60°; 20 em 20°; 0,1°/5s) - 186 0,98 4
204 (psi - 60 a 60° 5 em 57, 0,1%/5s) 164 094 | 13

+ influéncia dos mimero de pontos, tempo, intervalo

Pela Tabela 5.21 a seguir, constata-se que quando o tempo de varredura do raio-X foi
realizado mais rapido, um maior nimero de pontos foi ajustado ao grafico de A Xsen®y, e
quando foi fechado o intervalo de varredura do dngulo \ apresentou uma variagio de 6% na

tensao.

Tabela 5.21 - Variagdo nas condigBes de analise da amostra 204

Amostra Condicoes Tensdo Bidi r Pontos
(MPa)
204 (psi - 60 a 60°; 5 em 5°; 0,1°/s) - 174 0,93 13
204 (psi - 45 245°; 5 em 5°; 0,1°/s) - 164 0,88 10

Calculando-se o erro experimental da anélise feita na amostra 204, apresentou um valor de
os~ (-172 £ 8) MPa. Indicando uma variago 4 % com relagdo & tensdio média das tensdes

apresentadas pelas analises na amostra 204.
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Capitulo 6

Conclusdes e Sugestoes para Préximos Trabalhos

As medidas da tensio de revestimentos feitas usando o método uniaxial sio muito
diferentes das obtidas pelo método bidimensional pelo fato dos revestimentos eletroliticos
estudados serem camadas heterogéneas. A analise de tenso pelo método unidimensional ¢ mais
adequada para materiais homogéneos. Alguns resultados de tensio unidimensional apresentaram
0 mesmo tipo (tragdo, compressdo) e um valor proximo da tensio bidimensional pelo fato de que
o espectro de difracio de raio-X experimental da camada em estudo estar bem proximo do
espectro padrdo do sistema JCPDS (Joint Committee for Powder Diffraction Standarts).

Deve-se notar também que os revestimentos nio sio puros, havendo a presenca de outros
elementos de liga. Em revestimentos de niquel ha a presenga de outros elementos, nos anéis
nitretados surgem os nitretos e nos agos 18% cromo ocorrrem 0s elementos de liga. Quando é
feito o caleulo da tensdo uniaxial estas amostras sdo comparadas com tabelas do niquel e ferro

puro, este fato ja inclui fatores que irdo influenciar no resultado final da tenssio.
Assim, os resultados das tensdes uniaxiais nio podem ser considerados, j4 que os

revestimentos, em geral, ndo s3o uniformes gerando camadas heterogéneas. Desta forma a anilise

biaxial ¢ mais adequada para qualquer tipo de revestimento.
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O processo de eletrodeposigdo produz um revestimento com orientagbes cristalograficas
preferenciais, que € a propria textura. A textura influi muito no resultado tornando imprecisa a

medida de tensdo interna em revestimentos altamente texturados.

Se forem utilizados diferentes planos de difragio no calculo da tensdo ocorrerd uma

variagdo nos valores da tensdo medida para o mesmo tipo de material.

Fatores como a extrusdo, corte, usinagem, laminagdo e textura levam a uma dispersdo nos
pontos do grafico de A" X sen’w acarretando a uma imprecisdo no resultado final da tensdo. A

unido destes fatores induz a uma variagéo nas intensidades de difragdo para um mesmo plano de

difracdo acarretando uma imprecisdo no resultado.

Os resultados apresentados neste presente trabalho mostraram-se de forma coerente. Pois os
anéis que n3o foram revestidos mostraram tensdo compressiva, os revestimentos por corrente
pulsada em anéis exibiram tensdo compressiva, e os revestimentos por corrente continua em anéis
exibiram tensdo trativa. Os revestimentos por corrente pulsada em chapas apresentaram tensdo

compressiva, mas deve-se considerar que o estado de tensio das chapas pode ter induzido tensdes

compressivas no revestimento.

A variag8o dos pardmetros (namero de valores de psi () e o tempo de varredura do dngulo
theta (8)) ngo interfere significativamente no valor final da tensdo interna obtida usando o grafico
de A" X seny.

Para os proximos trabathos poderé ser analisada a tensdo interna em depdsitos de outras
ligas, analisar o efeito de aditivos no banho eletrolitico, analisar os parametros de deposigdo

continua, analisar os pardmetros de deposi¢8o pulsada, e averiguar o efeito do tratamento térmico

na tensdo interna dos revestimentos.
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