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Resumo: Esse trabalho teve como objetivo analisar os
difratogramas levantados a partir de trés diferentes ligas
de chumbo-estanho sintetizadas no laboratério, sendo
elas eutética, hipereutética e hipoeutética, com o auxilio
do software Maud® para a quantificagio das fases
presentes. Essa analise foi experimentada no projeto
pedagogico da disciplina Materiais Metalicos e seu
resultado foi satisfatorio, ou seja, os alunos foram
capazes de realizar a analise com éxito.

1. Introducdio

Hé diversos meios para a obtengao da quantidade das
fases em uma liga. Uma maneira simples e precisa ¢
analisar difratogramas gerados a partir da incidéncia de,
em um primeiro instante, néutrons em uma amostra,
método proposto pelo cientista Hugo M. Rietveld [1,2],
nomeado Método de Rietveld, em 1966. Em 1969 foi
sugerida a difracdo de raios-X ao invés de néutrons pelo
cientista. Apesar da complexidade das informagdes para
a geracdo de um difratograma a partir da difragdo de
raios-X, como o calculo de fatores de corre¢do e a
determinacdo de planos cristalograficos nos quais
permitem a geragao de picos de difragdo, é possivel obté-
lo de maneira eficiente a partir de softwares, que fazem
as iteracdes necessarias para a obtencdo do melhor ajuste
entre os difratogramas. Sendo assim, o software
selecionado para a realizacdo desse trabalho foi 0 Maud®,
por se tratar de um software gratuito e de uma
complexidade de compreensio de funcionamento
aceitavel para alunos de graduagao.

2. Diagrama de Fases

O bom entendimento de um diagrama de fases
eutético, como também da técnica para efetuar o célculo
da fragdo massica de cada componente de uma liga
através desse diagrama, ¢ fundamental para a
compreensdo desse trabalho. Sendo assim, observa-se na
Figura 1 um exemplo simplificado do diagrama de fases
eutético de uma liga chumbo-estanho. Para calcular a
fracdo massica de cada fase, € necessario, primeiramente,
determinar a temperatura (a uma pressao constante) na
qual sera feita a andlise e a partir desse ponto aplicar a
chamada Regra das Fragdes, que nada mais ¢ do que uma
relagdo entre a massa da fase selecionada e a massa total
no campo eutético. Por exemplo, supondo que a
temperatura escolhida para os célculos tenha sido a
temperatura eutética, e sabendo que Cy € a composicao
massica da fase da liga em estudo, para se obter a fragéo
massica das fases presentes (o e ), basta efetuar as
relagdes demonstradas nas Equagdes 1 e 2 abaixo:

Ja=(Cp-C(Cp-C) (M

Jp=(Co-C)/(Cp-Cy) (2)
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Figura 1 — Diagrama de fases eutético.

3. Método de Rietveld

Desenvolvido pelo cientista holandés Hugo Rietveld
(1932-2016), o método de Rietveld [1,2] € usado tanto no
refinamento de estruturas cristalinas quanto na analise
quantitativa de fases presentes na microestrutura do
material por meio da difragdo de raios-X ou de néutrons.
Para se fazer a analise quantitativa e qualitativa, o método
de Rietveld calcula a intensidade em cada ponto do
difratograma e compara esse valor calculado com a
intensidade medida experimentalmente, ponto a ponto,
procurando minimizar a diferenca ao quadrado entre elas.
Contudo, € necessario fazer uma analise mais detalhada
no calculo dessas intensidades por estarem em fungdo de
fatores que podem tanto influenciar quanto modificar seu
valor. A seguir hd uma breve explicagdo sobre os
principais fatores [3].

3.1 Fator de Estrutura

O fator de estrutura, denominado dessa forma por
depender do arranjo estrutural encontrado na fase,
descreve o efeito que a estrutura cristalina tem na
intensidade do feixe difratado. Com ele é possivel
determinar a amplitude da onda difratada e sua
intensidade.

O fator de estrutura é dado pela Equagdo 3 onde n
representa o numero de atomos da célula unitaria; h, k e
1 sdo os indices de Miller dos planos cristalograficos e un,
Vn € Wy a posicao dos 4tomos na célula unitaria.

F(hkl) = ;}zlfjeZni(hun+kvn+lwn) 3)

Sdo Bernardo do Campo — 2020




X Simpdsio de Iniciagdo Cientifica, Didatica e de AgGes Sociais da FEI

3.2 Fator de Lorentz-Polarizagdo

O fator de Lorentz-Polarizacdo ¢ a combinagdo de
dois fatores que devem ser levados em consideragdo de
modo conjunto. Apos ser difratada, a radiagdo de um tubo
de raios-X torna-se polarizada, o que pode influenciar na
intensidade do pico da onda difratada. A Equacao 4
demonstra como € possivel obter o valor desse fator onde
0 ¢ angulo dos Bragg.

LP=(1+cos’26)/(sen’Ocos0) Q)

3.3 Fator de Temperatura ou Debye-Waller

A necessidade do calculo do fator de temperatura se
da porque os 4tomos nunca estdo em total repouso (a ndo
ser que sua temperatura seja 0 K). Portanto, esse ¢ um
fator de corregdo para a intensidade de vibragdo dos
atomos, ja que quanto maior a temperatura em que o
atomo se encontra, menor sera sua intensidade de
reflexdo. Os valores desse fator podem ser facilmente
encontrados em tabelas.

3.4 Fator de Multiplicidade

A distancia interplanar (em alguns planos) ¢ a mesma,
resultando assim em um Unico pico de difragdo para
planos de diferentes valores de (hkl), o que certamente
influencia nas analises qualitativa e quantitativa das fases
presentes na estrutura. Além de ser necessario o uso desse
fator de multiplicidade quando as distancias interplanares
sdo semelhantes, outra aplicacdo desse fator ¢ quando ha
os chamados planos redundantes.

Os valores desse do fator de multiplicidade, como o
fator de temperatura, pode ser encontrados em tabelas.

4. Experimento e Resultados

Com as amostras preparadas até o polimento com
pasta de diamante de 1 pm, foram levantados trés
difratogramas - um para cada liga a ser analisada
(eutética, hipoeutética e hipereutética) por difragdo de
raios-X (cujo comprimento de onda varia de 10° m e
1012 m) Tais ligas foram fabricadas em outro trabalho de
iniciacdo didatica por Feliciano e Dutra [4]. Os
parametros utilizados no ensaio de difracdo podem ser
vistos na Tabela I.

Tabela I — Parametros de ensaio de difrag¢do de raios-X.
Pardmetros de ensaio

angulo inicial(grau) angulo final{grau)|velocidade(grau/min) passo(grau) | tempo(min)

10 1 oo |

Apos os difratogramas terem sido levantados, eles
foram analisados por meio do software Maud®, que
compara os picos obtidos experimentalmente com os
obtidos dos cartdes CIF [5]. Na Figura 2 observa-se a
interface do software com os difratogramas sobrepostos
bem como a indicagdo de onde aparecem os resultados
das fracdes massicas de cada fase da liga apds a analise
quantitativa.

DOeHS © 888 % 008 b O

Figura 2 — Interface do software Maud®.

Os resultados de cada liga podem ser encontrados na
Tabela II. Nota-se que os valores determinados
experimentalmente estdo muito proximos daqueles
propostos pelos calculos oriundos do diagrama de fases
do Thermo-Calc® com diferenca de no maximo 7,6%.

Tabela II — Resultados experimentais do Maud® e dos
célculos a partir do diagrama oriundo do Thermo-Calc®.

Eutética Hipoeutética | Hipereutética
Pb-61,9%Sn Pb-30%Sn Pb-80%Sn

Co 619 30 80

C, 2 2 2

Gy 99 99 99
Diagrama| f, 0,3825 0,7113 0,1959
Maud fo 0,3934 0,6822 0,2107

A% 2,9% -4,1% 7,6%

Uma pesquisa feita com os alunos que usaram o
software Maud® para determinar a fracio mdssica dos
elementos da liga de chumbo-estanho mostrou que 95%
julgaram que ele contribuiu positivamente para o
entendimento dos conceitos relacionados aos diagramas
de fase.

5. Conclusdo

A andlise e comparagdo dos resultados teodricos e
experimentais das fracdes em massa das fases presentes
nas ligas estudadas mostrou que sua determinacdo por
meio da difragdo de raios-X e posterior andlise pelo
software Maud®, além de possivel, é satisfatoria, uma vez
que 95% dos alunos afirmaram ser um processo util para
o aprendizado.
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