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CARACTERIZACAO ESTRUTURAL DE ACOS
AUSTENITICOS USANDO O METODO DE RIETVELD

STRUCTURAL CHARACTERIZATION OF STAINLESS
STEEL USING RIETVELD REFINEMENT

Fabiana Cristina Nascimento Borges”

RESUMO

Esse artigo apresenta um estudo das variagdes estruturais das fases austenita-y,
austenita expandida de nitrogénio-y, e carbono-y. formadas em diferentes
composigoes de ago austenitico apos tratamentos de endurecimento superficial.
As analises dos parametros estruturais foram realizadas com refinamento Rietveld
usando a fungdo de ajuste pseudo-Voigt. A estrutura ciibica com simetria ciibica de
face centrada (c.f.c.) resultou em um melhor ajuste de refinamento (R, < 10%)
paratodas as amostras ¢ fases analisadas. Foi possivel identificar a presenca de dois
tipos de austenita expandida de nitrogénio: y , € v, conhecidas na literatura como
uma fase rica em nitrogénio e outra pobre em nitrogé€nio. Variagdes no volume
da célula unitaria das fases foram avaliadas através de alteracdes no parametro
FWHM (°) - Full Width at Half Maximum, indicando uma maior alterag@o para a
fase expandida de nitrogénio. A variagdo Aa/a indicou alteragdes na fase austenita
expandida-y, em relagdo a fase austenita-y. Em algumas condigdes as fases y, € y,.
foram detectadas simultaneamente.

Palavras chave: Austenita. Austenita expandida. Rietveld.

ABSTRACT

This paper presents a study of the structural changes of the austenite y-phase,
expanded austenite y,-nitrogen and y -carbon formed in different compositions of
austenitic stainless steel after hardening treatments. The analyses of the structural
parameters were performed with Rietveld refinement using the setting function
pseudo-Voigt. The structure with cubic symmetry face-centered cubic (f.c.c.)
resulted in a best fit of refinement (RWP% < 10%) for all samples and analyzed
phases. It was possible to identify two types of nitrogen expanded austenite: y-.,
and y-., known in the literature as a phase rich in nitrogen and other poor in
nitrogen. Variations in unit cell volume of the phases were evaluated by changes
in FWHM parameter (°) - Full Width at Half Maximum, indicating greater change
to the expanded phase nitrogen. The Aa/a lattice parameter variations indicated
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changes of expanded austenite y,-phase relative to austenite y-phase. In some
conditions the y, and y_. phases were detects simultaneously.

Keywords: Austenite. Expanded austenite. Rietveld.

Introduciao

Dentre os métodos utilizados para caracteri-
zacdo estrutural, o método de Rietveld apresenta di-
versas vantagens, dentre elas, analises quantitativas
e qualitativas de fases a partir de dados de difracao
de raios X (DRX). Informag¢des como variagdes no
volume da célula unitéria e posigdes atdmicas per-
mitem identificar alteracdes que podem justificar
diferengas em determinadas propriedades mecani-
cas. Como é bem conhecido, o refinamento Rietveld
consiste em aproximar um difratograma de raios X
simulado com um difratograma obtido experimen-
talmente. Diversas fungdes de ajuste podem ser uti-
lizadas. Quando o ajuste ¢ realizado, dados estru-
turais referentes as fases em questdo sao refinados,
podendo-se entdo simular a estrutura de cada fase
(RIETVELD, 1969).

Cada reflexdo, que forma o padrao de intensi-
dades obtido experimentalmente, possui um deter-
minado perfil que varia com a altura, posicao, lar-
gura, forma e area do pico. Todas essas variagdes
deverao ser ajustadas com este método (YOUNG,
1993) que se baseia em uma equacao do tipo:

2
vei =ciSIRLpp|Fn|” GhianiPy +ybi (1)

Para cada ponto do difratograma ¢ calculada
uma intensidade y_ que € comparada com a intensi-
dade observada. A rugosidade superficial calculada
no ponto i € ¢_, S € o fator de escala, J, € o fator de
estrutura, G, € a, sdo, respectivamente, os valores da
fung@o de perfil e da fungdo de assimetria. P, ¢ uma
funcdo para corrigir uma eventual orientagdo prefe-
rencial e y, € aradiagdo de fundo (background). G,
¢ uma funcao de perfil que tem por finalidade ajus-
tar os picos dos difratogramas calculados e obtidos
experimentalmente. Existem varias funcdes de per-
fil que podem ser utilizadas. Geralmente emprega-
-se a fun¢do de pseudo-Voitg (pV) que associa uma
funcdo Gaussiana e uma fun¢do Lorentziana (Equa-
¢do 2) resultando em um melhor ajuste dos picos
(YOUNG, 1993).

pV=nL+ (-G 2)

L e G sdo, respectivamente, a fungdo de
Lorentz e a fungdo de Gauss, e 1 que define a fracao
lorentziana que ¢ dada por:

n=NA+ NB*20 (3)

NA e NB sao parametros ajustaveis com valo-
res positivos para descrever satisfatoriamente o au-
mento da caracteristica lorentziana na forma do pico
para altos angulos de espalhamento.

O ajuste dos picos, além de utilizar a fungdo
de perfil apresentada na equagdo (Eq. 2), também
¢ uma fun¢do da largura a meia altura do pico H
descrita através dos parametros refinaveis U, Ve W
como:

2
H= (Utg2¢9 + Vigh + W) (4)

A partir das equagdes apresentadas acima, o
método Rietveld altera os parametros refinaveis de
modo a fazer com que a soma do quadrado da dife-
rencga entre as intensidades calculadas e observada
atinjam um valor minimo. Este ajuste progressivo ¢
acompanhado a partir da andlise dos pardmetros pr,
R, eR, . (YOUNG, 1993). O pardmetro R, ¢
analisado para verificar a convergéncia do processo
de refinamento da estrutura sendo dado por:

Zwi(J/oi_)’j)Z

Ryyp =100{ -

5 (5)

WjiYoj
J
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Caracterizacgao estrutural de agos austeniticos usando o método de Rietveld 57

O valor esperado a ser obtido pelo refinamen-
to ¢ determinado pelo pardmetro R, = através da ex-
pressao:

/
Rexp =100[(N—P)/2Wj(y0j)2}1 > ®

O numero de pontos P utilizado durante o
refinamento e o numero N de parametros refinados
também sdo levados em considerag¢do nesta tltima
relagdo.

Como a intensidade integrada mostra a con-
tribuicdo ao espalhamento da estrutura cristalina, o
parametro R Bmgg( %) ¢ analisado para avaliar a quali-
dade do modelo refinado associado a estrutura cris-
talina.

RBraggleO[@Vo —IJ)/@IO )] (7)

Na expressdo (Eq. 7), I e I correspondem
as intensidades observadas e calculadas, respec-
tivamente. A vantagem em utilizar o Método de
Rietveld para o refinamento de estruturas cristalinas
consiste na facilidade de se obterem informacgdes
simultaneas a respeito do material, principalmente
quando se trata de materiais mais complexos ou li-
gas policristalinas.

No caso dos agos inoxidaveis, o0 método de
Rietveld ¢ importante na determinagao de estruturas
cristalinas obtidas através de tratamentos de
superficies, cujo objetivo tecnologico ¢ melhorar as
propriedades mecanicas desses materiais para as mais
diversas condigdes de uso. Nesse sentido, processos
como nitretagdo e nitrocementacdo sao bastante
estudados. Resultados recentes (LEPIENSKI, 2008)
indicaram que acos AISI 304, quando submetidos
a processo de nitretacdo a plasma, apresentaram
uma dureza de aproximadamente 14 GPa, em
regides proximas a superficie, o que representa em
alguns casos uma dureza sete vezes maior quando
comparada ao aco sem tratamento. Segundo os
autores, a presenca de novas fases formadas durante
o processo de modificacao de superficie contribuiu
para a elevacdo da dureza. A literatura indica
que agos submetidos a tratamentos de nitretagao
e nitrocementacdo resultam principalmente na
formacdo da fase austentita expandida de nitrogénio
e austenita expandida de carbono (BLAWERT,

2001; BARANOWSKA, 2005; CZERWIE, 2000;
WILLIAMSON, 1998). A austenita expandida de
nitrogénio pode ser classificada em dois tipos: g,
fase paramagnética, rica em nitrogénio, € g, fase
magnética, pobre em nitrogénio, (BARANOWSKA,
2005; CZERWIE, 2000; WILLIAMSON,
1998). Existem diversos estudos a respeito da
cristalografia da austenita expandida-g . formada
nos acos austeniticos decorrentes de processos
de modificacdo de superficie. Nesses casos sdo
consideradas estruturas com simetrias: cubica,
tetragonal, monoclinica e triclinica (LEPIENSKI,
2008; BLAWERT, 2001; WILLIAMSON, 1998;
FEWELL, 2008; NASCIMENTO, 2009a-b). Alguns
trabalhos discutem a dificuldade em se determinar a
estrutura da austenita expandida (FEWELL, 2008)
devido as alteracdes provocadas pela entrada de
nitrogénio e/ou carbono na matriz austenitica. Além
disso, os processos de modificagdo de superficie por
nitretagdo ou nitrocementacao também resultam na
formagdo de nitretos do tipo CrN, e-Fe,, N e g'-
Fe,N (FOERSTER, 2010; NASCIMENTO, 2009a-
b; LEPIENSKI, 2008). Com analises de refinamento
Rietveld ¢ possivel estimar a estequiometria desses
compostos a partir dos parametros estruturais.

Neste trabalho, o refinamento Rietveld
foi usado para avaliar a cristalografia das fases
austenita, austenita expandida de nitrogénio e
carbono formados em processos de modificacao de
superficie em agos AISI 304 e AISI 316 tratados em
trabalhos anteriores (NASCIMENTO, 2009a-b e
FOERSTER, 2010).

Materiais e Métodos

As amostras analisadas neste trabalho foram
inicialmente preparadas em estudos anteriores
(NASCIMENTO, 2009a-b; FOERSTER, 2010;
LEPIENSKI, 2008), os quais foram liderados pe-
los pesquisadores Prof. Dr. Carlos M. Lepienski —
UFPR e Prof. Dr. Carlos E. Foerster — UEPG, em
que se avaliaram propriedades mecanicas e tribolo-
gicas. No presente trabalho o enfoque ¢é totalmen-
te voltado a andlise estrutural, complementando
os dados ja obtidos. O aco AISI 304 (Ni 8,63%,
Cr 16,04%, C 0,047%, Si 0,48%, Mn 1,37%, S
0,005%, Mo 0,09%, P 0,029% e Fe — composicao
quimica em peso %) e o ago AISI 316 (Ni 11,64%,
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Cr 15,68%, C 0,10%, Si 0,34%, Mn 1,73%, S
0,031%, Mo 1,86%, P 0,029% e Fe — composicao qui-
mica em peso %) foram cortados em dimensdes 2 cm x
2 cm x 0,3 cm. A superficie dessas amostras foi prepa-
rada com polimento mecanico até a pasta de diamante

Y4 mm. Os processos de nitretagcdo a plasma e nitroce-
mentac¢ao estdo descritos detalhadamente em trabalhos
japublicados (FOERSTER, 2010; LEPIENSKI, 2008,
NASCIMENTO, 2009a-b). A Tab. 1 apresenta as
composicdes e as condi¢des desses tratamentos.

Tabela 1. Composicdes e tratamentos superficiais de nitretacdo a plasma ¢ nitrocementagdo dos agos austeniticos.

AISI Tratamento Referéncias

304 Amostra referéncia (NASCIMENTO, 2009a-b)
316 Amostra referéncia (NASCIMENTO, 2009a-b)
304 20:80 N,:H,/300°C/4h (NASCIMENTO, 2009a-b)
316 20:80 N,:H,/300°C/4h (NASCIMENTO, 2009a-b)
304 98:2 N_:CH,300°C/0,5; 1,0; 2,0; 4h (FOERSTER, 2010)

Os dados de difrag@o de raios X (DRX) foram
coletados usando o intervalo 20° £ 2q £ 80°, alvo de
Cu (Cu Ka), 40 kV, 20 mA, passo de 0.02° e 5 s de
contagem. Os planos cristalograficos das fases foram
indexados usando as fichas JCPDS (Joint Committee
on Powder Diffraction Standards) e o banco de
dados ICSD (Inorganic Crystal Structure Database).
A identificagdo das austenitas expandidas-g ., foi
feita a partir da comparagdo com dados existentes
na literatura (BLAWERT, 2001; WILLIAMSON,
1998; BARANOWSKA, 2005; CZERWIE, 2000;
XIAOLEI, 2003, FEWELL, 2008). As mudangas
nos parametros estruturais das fases foram avaliadas
com o refinamento Rietveld usando o programa
FullProf (RIETVELD, 1969; CARVAJAL, 2000)
e X'PertPlus-Phillips. A fun¢do pseudo-Voigt
(Eq. 2) foi utilizada em todos os refinamentos, € a
convergéncia do processo foi analisada através do
pardmetro pr (Eq. 5). O refinamento das austenitas
expandidas-g ., foi realizado a partir dos dados
estruturais apresentados por Blawert (BLAWERT,
2001) considerando uma simetria cubica c.f.c. As
estruturas cubica (c.c.c) e tetragonal também foram
testadas.

Resultados de discussao

A Figura 1 apresenta os refinamentos das
amostras de referéncias (sem tratamento de superfi-
cie): AISI 316 (Fig. 1a) e AISI 304 (Fig. 1b). As cur-
vas em azul representam os dados experimentais, e
as curvas em vermelho representam o difratograma

obtido através do refinamento Rietveld. A diferenga
entre os dados experimentais e refinados ¢ apresen-
tada através das curvas em verde, confirmando uma
estrutura cristalina cubica (c.f.c.). A convergéncia
entre os difratogramas experimental e simulado,
R (%) (weighted profile residual) foi menor que
10%, em todas as amostras refinadas. As demais es-
truturas testadas ndo apresentaram uma convergén-
cia satisfatoria durante o refinamento.

Em ambas as composi¢des, a fase austenita-g
foi identificada através das fichas JCPDS 33-0397
e 31-0619. Essa fase apresenta uma simetria ctibica
(c.f.c), grupo espacial n°. 225 (Fm-3m). As princi-
pais reflexdes foram identificadas nas posi¢des de
Bragg: 2q =43,621°; 50,837° e 74,772°. Os parame-
tros de rede da fase austenita-g para as composig¢oes
AISI 316 e AISI 304 foram respectivamente: a, =
3.5918(1) A e a = 3.5935(1) A. Esses resultados
sdo similares aos apresentados na literatura (JIANG,
2000) e nas fichas JCPDS. Uma pequena quantidade
da fase martensita-a, (< 6%) foi detectada em 2q =
44,686°, JICPDS 35-1375, simetria cubica com es-
trutura ctbica de corpo centrado (c.c.c), grupo espa-
cial n°. 229 (Im-3m). Essa fase apresentou um para-
metro de rede de a, = 2.8729(4) A°. A martensita-a’
¢ uma fase, comum nos acos austeniticos, podendo
na maioria das vezes ser induzida mecanicamente
por deformacdo durante o processo de polimento
mecanico. Os dados de refinamento indicaram um
percentual menor que 6% dessa fase.
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Figura 1. Refinamento Rietveld (R

£ 10%) para amostras de referéncia dos acos austeniticos: (a) AISI 316 e (b) AISI 304.
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Nos processos de nitretagdo ou nitrocemen-
tagdo, realizados em temperaturas menores que
400°C, ¢é formada uma fase metaestavel chamada
fase-S ou austenita expandida com atomos de nitro-
génio ou carbono em solu¢do solida dentro da estru-
tura cubica de face centrada (c.f.c.). De acordo com
a literatura, dois tipos de austenita expandida podem
ser formados: autenita expandida de nitrogénio-y, €
austenita expandida de carbono-y,.

Na estrutura austenitica os atomos de Fe sdo
arranjados na estrutura ctbica c.f.c. Nas fases g,
¢ g,, (ditas fases ricas e pobres, respectivamente,
em nitrogénio), os atomos de nitrogénio ocupam
sitios octaédricos na matriz austenitica. Em termos
estruturais, a fase matriz (austenita) apresenta
uma distor¢do na célula unitaria devido a entrada
dos atomos de nitrogénio. As investigacdes
estruturais da austenita expandida de carbono sdo
recentes (BLAWERT, 2001; CZERWIE, 2000;
EL-RAHMA, 2005; PIEKOSZEWSKI, 2007).
Semelhante & fase-g, na fase-g. os atomos de
carbono também ocupam posi¢des intersticiais
na matriz austenitica; no entanto a supersaturagao
dos atomos de carbono em solugdo soélida ¢ menor
quando comparada aos atomos de nitrogénio da

20 (GRAUS)

fase-g. As variagdes estruturais devido a presenga
da fase austenita expandida foi investigada usando
refinamento Rietveld.

A Figura 2 apresenta o refinamento para as
amostras nitretadas (Fig. 2a-b) e nitrocementada
(Fig. 2c¢) nas condicdes apresentadas na Tab. 1.
As fases austenita-y e austenita expandida de
nitrogénio-y, foram observadas nos dois processos
de endurecimento. Foram identificadas as seguintes
reflexdes correspondentes a fase austenita-y, (111),
(200) e (220) localizadas na regido 20° < 20 < 80°. A
reflexdo mais intensa da austenita foi observada na
regido proximaa 20 = 41°. Comparando as diferentes
condigdes apresentadas na Figura 2, observa-
se um pequeno deslocamento e alargamento das
reflexdes (11 l)YN o que segundo alguns autores estdo
relacionados a diferentes concentracdes de N na
matriz austenitica (WILLIAMSON, 1998); por isso
diferentes posi¢des de Bragg para a austenita-y, sdo
encontradas na literatura. A austenita expandida-y,.
foi observada na amostra nitrocementada (Fig.
2¢), identificada por comparagdo com os dados
apresentados na literatura (BLAWERT, 2001;
PIEKOSZEWSKI, 2007; ABD, 2004; LIANG,
2000).
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Independente da composi¢ao quimica do ago
ou do tratamento superficial de endurecimento, a
austenita expandida apresenta caracteristicas tipicas,
como a de apresentar um alargamento significativo
na reflexdo mais intensa (111)y, localizada sempre a
esquerda da reflexao (111)y, conforme pode ser ob-
servado na Figura 2. A reflexdo mais intensa corres-
pondente a austenita-y_. esta localizada entre as fases
austenita-y, € austenita- austenita-y (Fig. 2¢).

Os dados analisados a partir do refinamento
Rietveld foram obtidos considerando uma estrutura
c.f.c. a partir dos dados estruturais apresentados por
Blawert e coautores (BLAWERT, 2001). De acordo
com Blawert e coautores (BLAWERT, 2001), a es-
trutura da austenita expandida ainda nao ¢ bem com-
preendida. Segundo estudos realizados, considerar
uma estrutura c.f.c. ndo é totalmente satisfatorio,
pois existem diferencas significativas nas distan-
cias interplanares da reflexao (200) levando a uma
alta distor¢ao da célula unitaria. Portanto estruturas

como tetragonal e triclinica também podem ser con-
sideradas (FEWELL, 1999; BLAWERT, 2001). Tais
estruturas foram testadas durante o refinamento, no
entanto os melhores ajustes foram obtidos conside-
rando-se uma estrutura c.f.c., similar aos resultados
apresentados por Blawert (2001) que utilizando um
modelo de estrutura c.f.c. para austentia expandida
levou em consideracdo uma alta densidade de falhas
de empilhamento.

A Figura 2 foi analisada levando-se em con-
sideragdo dois parametros: diferentes composi¢cdes
quimicas (AISI 304 e AISI 316) e diferentes pro-
cessos de endurecimento. Em particular no processo
de nitrocementagdo (Fig. 2c) foi observada a coe-
xisténcia dos trés tipos de austenita: y, y, € v... Essa
situagdo ¢ analisada em maiores detalhes na Figura
3 em fungdo do tempo de nitrocementagao.

Figura 3. (a) Comparacdo dos difratogramas
de DRX no aco AISI 304 em funcdo do tempo de
nitrocementagao e (b) variagao da razdo Aa/a da aus-
tenita expandida (v, ).
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A Figura 3a apresenta 0 DRX para diferen-
tes tempos de nitrocementagdo (entre 0,5 e 4 horas).
Observa-se que a reflexdo (111) da fase austenita-y,
torna-se mais estreita com o aumento do tempo de
nitrocementacao, ¢ as reflexdes da fase austenita-y,.
tornam-se mais definidas. Pequenos deslocamentos
nas posi¢des de Bragg (0, ) também foram obser-
vados para ambos os tipos de austenita expandida.
Os deslocamentos observados sdo comuns para es-
sas fases sendo também observados por outros pes-
quisadores que atribuiram essas diferencas as falhas
de empilhamento e diferengas no tamanho de grao
austenitico (BLAWERT, 2001). Essas pequenas al-
teragdes indicam diferentes concentracdes de N e C
em fungdo do tempo de tratamento influenciando
nos parametros estruturais dessas fases (Fig. 3b). A

variagdo Aa/a para a austenita expandida-y, € para a
fase matriz autenita-y ¢ apresentada na Figura 3b. A
analise dessa variacdo foi obtida considerando Aa =
(a—a), onde a € o pardmetro de rede da fase aus-
tenita-y, amostra de referéncia, a = 3.5935(1) Aea
¢ o pardmetro de rede da austenita expandida-y,. In-
dependente do tempo de nitrocementacao, as fases y
e Y, apresentaram pouca variagdo nos parametros de
rede entre 0,5 e 4,0 horas. Uma flutuagdo maior dos
resultados foi observada para a austenita expandida-
-7, (1 hora de tratamento). A diferenca significativa
¢ observada quando os dois tipos de austenita sdo
comparados, indicando uma distor¢do na rede de-
vido a presencga dos atomos de N. A variacdo do
volume da célula unitaria e a largura das reflexdes
mais intensas (111)y,y, . em fung¢@o do tempo de ni-
trocementagdo ¢ apresentada na Figura 4.

Figura 4. Variagio dos parametros estruturais em fungdo do tempo de nitrocementagio (a) volume da célula unitaria e (b)
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O volume da célula unitaria da fase austenita-y
(Fig. 4a) sofreu pequenas variagdes em fun¢do do
tempo de nitrocementagdo apresentando um valor
médio de V_ =46,441(3) A’, uma diferenca de 0,2%
quando comparado ao valor obtido na literatura
(BLAWERT, 2001). A presenca dos atomos de C
e N em posi¢des intersticiais resultaram em uma
distorcdo da rede elevando o volume da célula
unitaria (Fig. 4a) para um valor médio de V. o=
48,349(2) A’ e V_ = 53,139 (4) A’, valores um
pouco menores dos que os apresentados por Blawert
(BLAWERT, 2001). Nossos resultados indicaram

uma distor¢do da célula unitaria em fungdo da
presenga das fases y. e y, de aproximadamente
4% e 14,4%, respectivamente. Valores diferentes
encontrados na literatura sdo comuns, pois
estdo diretamente relacionados a fatores como:
composi¢do quimica, tempo e tipo de tratamento,
tamanho de grdo, falhas de empilhamento, dentre
outras. A variacdo da largura a meia altura para a
reflexdo mais intensa (hkl), ,, das fases austenita-y e
austenita expandida-y, estd apresentada na Figura4b.
Os dados referentes a austenita expandida-y_. foram
semelhantes aos da austenita-y, ndo apresentando
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estatisticamente variagdes significativas em fun¢do
do tempo de tratamento. A grande variagdo observada
para austenita expandida-y, estd relacionada a
coexisténcia dos tipos de austenita expandida -y, €
Yy, - prevista por alguns autores (BARANOWSKA,
2005; CZERWIE, 2000; WILLIAMSON, 1998).
Outro detalhe que deve ser levado em consideragao
¢ em relacdo a ocupacao das posigdes octaédricas da
rede cubica de face centrada. Existe a possibilidade
de que a difusibilidade anisotropica dos intersticiais
e o decréscimo da energia necessaria para a formagao
de falhas de empilhamento, devido a entrada de
nitrogénio, resultem nas distor¢des da estrutura
cristalina tendo como resultado o alargamento dos
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reflexdes (FERNANDES, 2011) observadas nas
Figuras 4 e 5. O efeito aparece como variagdes na
largura a meia altura dos picos detectadas (FWHM
-Full Width at Half Maximum), Figura 4b.

A Figura 5a apresenta a comparagdo dos di-
fratogramas de raios X para os diferentes processos
de endurecimento superficial para os agos AISI 304
e AISI 316. A principal diferenga entre os difrato-
gramas ¢ o alargamento e deslocamento para es-
querda da posicdo de Bragg (6, ), , para a austenita
expandida-y,, elevando o pardmetro de rede. Na Fi-
gura 5b ¢é apresentado o mesmo difratograma para
o intervalo 39° < 20 < 43¢ facilitando a visualizagao
nesse intervalo.

Figura 5. (a) DRX para os diferentes processos de nitretagdo (AISI 304 e 316) e nitrocementagdo (AISI 304) e (b) identifi-
cacdo dos tipos de austenita formada nos diferentes processos.
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Para o difratograma (a) da Figura 5a, as ana-
lises de refinamento indicaram que a austenita ex-
pandida-y, apresentou um pardmetro de rede de a
=3,7032(5) A e na situagdo (b) da Figura 5a, AIST
304 (20:80 N,:H.,), o pardmetro de rede foi ay
3,7171(4) A (NASCIMENTO 2009b). No entanto
quando o difratograma (c) da Figura 5a ¢ analisado,
observa-se que a regido entre 39° < 20 < 43° com-
preende as fases v, + v, onde se admite a coexistén-
cia dos tipos de austenita expandida de nitrogénio
(YN = Vay T &) A presenga de mais de um tipo de
austenita expandida foi considerada em trabalhos
anteriores (WILLIAMSON, 1998; BLAWERT,

2001) onde as fases g, e g,, foram consideradas
presentes nos difratogramas (a) e (b) da Figura 5b.
Um dos indicios que podem ser utilizados para di-
ferenciar ambos os tipos de austenita expandida de
nitrogénio se refere as alteragdes nos parametros es-
truturais de ambas as fases.

A andlise dessa situagcdo ¢ bastante comple-
xa, sendo um ponto de discussdo entre varios pes-
quisadores, pois os diversos parametros ja citados
podem contribuir para a flutuacdo nos parametros
estruturais (BARANOWSKA, 2005; BLAWERT,
2001; GONTIJO, 2007). Caracteristicas com largu-
ra a meia altura dos picos, deslocamentos na posicao
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64 Fabiana Cristina Nascimento Borges

de Bragg e alteragdes nos parametros de rede nos le-
vam a conclusdes de que ambos os tipos de austenita
Yy € Yy, foram formados.

Conclusoes

As analises usando refinamento Rietveld
a partir dos dados de difragdo de raios X em agos
austeniticos submetidos a endurecimento superfi-
cial permitiram avaliar as alteragdes estruturais das
fases: austenita (y), austenita expandida de nitro-
génio (y,, € 7, € austenita expandida de carbono
(Yo)- Os melhores resultados de refinamento R,
1 10%) sugeriram que as austenitas expandidas v,
€ Y. apresentaram uma simetria ciibica com estrutu-
ra c.f.c. Diferengas encontradas nos parametros de
rede dessas fases identificaram a formagdo de dois
tipos de austenita: y,, € v,,. A distingdo de ambas
as austenitas de nitrogénio foi detectada a partir das
variagdes dos parametros estruturais. As analises de
refinamento Rietveld também sugeriram a formacao
conjunta das fases austenita expandida de nitrogénio
e austentia expandida de carbono.
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