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I. INTRODUCCION

Distintos procesos de transformacién de metales y aleaciones pueden ge-
nerar tensiones internas que subsisten adn después de haber desaparccido el
factor externo que las produjo. La existeneia de estas tensiones residuales pue
de influir profundamente sobre distintas propiedades del material, como el com
portamiento a la fatiga, resistencia a la corrosién, dureza, resistividad eléc -
trica, cte., y por lo tanto resulta de gran importancia tecnolégica poder detec-
tarlas y medirlas.

Las tensiones residuales pueden clasificarse en macrotensiones y micro-
tensiones. Las primeras son aquéllas que pueden considerarse uniformes sobre
grandes distancias del cristal y estin asociadas a una variacion homogénea del
espaciado de los planos cristalinos, en funcién de su orientacidon respecto a la
superficie de la muestra. Las microtensiones, en cambio, provienen de defor-
maciones muy localizadas del material y estdn asociadas a variaciones inhomo
géneas del pardmetro de red dentro de un mismo grano.

Las causias que producen tensiones residuales son numerosas, pero tie-
nen en comin el mismo principio: afectan al cuerpo de manera no uniforme. A-
sf, por ejemplo, procesos como la laminacién en frio produce una deformacién
plastica de manera que la zona superficial se ve restringida en su movimiento
por el resto del material y consecuentemente ambas partes quedan en un esta-
do de tensiones eldsticas que se equilibran entre sf.

Andlogamente pueden suceder con tratamientos térmicos como el templa
do o tratamientos superficiales como la carburizacién, la nitruracién, etc.,
que producen la aparicién de una segunda fase con cambio de volumen.

Aquf nos referiremos exclusivamente al problema de la medicién de ma-
crotensiones. Esta se realiza a través de la medida experimental de las defor-
maciones producidas por aquéllas. En los métodos mecédnicos convencionales
estas deformaciones se determinan con referencia al estado libre de tensiones,
por métodos de seccionamicnto o taladrado. En los métodos de difraceién de
rayos X, cn cambio, las deformaciones de un material sc¢ pueden medir con mu
cha precisién a partir de la variacién del espaciado de los planos cristalinos sin
necesidad de recurrir, en general, al cstado libre de tensiones.

[n este trabajo s¢ ha realizado 1o puesta o punto de Ia eenlea de mediceion
de tensiones residuales con rayos X. Aquf se presenta un resumen de los funda-
mentos del método, sus propiedades, algunos ejemplos de aplicacién y los resul
tados de las experiencias que sc llevaron a cabo. No se ha pretendido presentar
una revisidn bibliogrdfica completa sobre el tema, pero el lector interesado pue
de consultar los trabajos de P. Macherauch (1966), J. Norton (1973) y D. Kirk
(1971). '



H. EL METOPO DE RAYOS X

1.1 Pundaméntos

Supongamos que £1, €2y €4 son las deformaciones principales de un
cueppo isolrépico y que €4 coincide con la dircecién perpendicular a la super-
ficie del mismo. De acuerdo a la teorfa cldsica en la elasticidad (S. Timoshen
ko) la deformacién normal €pp ©nuna direccién (¢,y) figura 1, se expre-
sa (H. Taylar):
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donde V es_'la relacién de Poisson, E el médulo de Young, 91, Ogy 0g las
. tensiomes principales y 2, ag y a3 los cosenos directores de la direccién (d>,1b)

En nuestras aplicaciones supondremos que los materiales policristalinos
se comportan como cuerpos eldsticamente isotrdpicos y por lo tanto la teorfa
cl@sica de la elasticidad es aplicable.

JN.otemos que sobre la superficie de un cuerpo son posibles sblo tensiones
tangenciakes pues las tensiones perpendiculares son siempre nulas. Haciendo
04=0 en la ecuacién (1) se obtiene:
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donde O, s fa tensi6n superficial en la direccién determinada por el 4ngulo ¢
respecto del eje principal 1. Por otro lado la deformaci6n perpendicular a la
superficie 63“= €, ‘estd dada por:

) €L * 7 (v/E) (01+02)

con lo cual la ecuwacidn (2) se puede expresar:
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FIG. 1: Deformacién normal Cop de 1a familia de planos (hkl)
referida a la terna de ejes principales. El eje 3 ¢s perpendicular
a la superficie de la muestra.
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ecuacién en la cual se bisan los métodos de difraccién de rayos X

para medir tensiones residuales. Tiene como fundamento a la teorfa clésica

de la elast

icidad una de cuyas hipdtesis es la isotropla del material.

Como dijimos al principio, las técnicas de difraccién permiten hacer u-

na medida

muy precisa de las deformaciones de un material policristalino a

través de la variacién que experimentan los par@metros de la red cristalina.
La deformacién € se puede expresar entonces en términos del espaciado de
la familia de planos de Indices de Miller (hkl) paralelos a la superficie, esto

es:
dJ_-do
€, =
d
o}
siendo d; el espaciado de los mismos planos del material libre de’tensiones.
De la misma manera la deformacién €4y  Se expresa:
d -d
e = 9¥ O
v dy
donde d corrcsponde al espaciado de los planos (hkl) inclinados un 4ngulo
respecto (Vu I normal a la superficie de 1a muestra, como se indica en Ia figu-
ra 2,
La diferencia de ambas deformuaciones resulta:

-dy
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donde ¢l reemplazo de dg por -d | no introduce ¢n general un error miyor del
0,1%. Rcemplazando en la ecuacién (4) resulta finalmente:

o también;

~d
oy 4 (6)
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Haz incidente Haz difractado lk-

FIG. 2: Planos (hkl) con distinta orientacién respecto a la superficie.

Fl método de rayos X para medir tensiones residunles se basa en la
variacién del espaciado dhkl en funcidn del dnguloy

<
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puesto quc E y v son dos constantes del material que suponen conocidas, las
expresiones (6) v (7) permiten obtener L componente oy,

de Toomuesten en b diveeclon contenida cu el plano determinado por el haz de

rayos X incidente y ¢l haz difractado.

Los espacindos interplininres se ealealian fAcilmente mediante Ta ley de

Bragg:

donde A

2d senfB = A

sobre o saperficie

respectivamente. En el segundo se realiza una serie de medidas de d

y =0,10, 20, 30, 40 y 50 grados y se grafica (dq,
para obtener ch de la pendiente de la recta, de acuerdo a la fé6rmula (7).

La ecuacién (7) se puede expresar también mediante la ley de Bragg en

la forma:

o bhicn:

1 1 sen® ;- senf

= Y
o) 1+v

Q
{

scnzw senew

send - send [ +y 2
L7 2 sen“y o
send Ii

v

£

(8

©)

es la longitud de onda de la radineiéon y 0 ol dngulo de difraceion. k-
xisten dos métodos gque se usan habitualmente para medir tensiones residuales:
el método de doble exposicién y el método del sen2y
lizan dos exposiciones con ¥ =0y ¥ =456 60 grados para determinar d;y dgy

. En el primero se rea-

con

~-d;)/d  en funcién de sen

2y
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1) Carécter no destructivo : Esta propiedad de la técnica de difraccién es
la ventaja més importante sobre otros métodos en la determinacién de
tensiones residuales. Como hemos dicho ya, el reemplazo de depor d |
en la fé6rmula (5) hace innecesaria la medida del material libre de ten-
siones y esta aproximacién no introduce un error mayor que el 0,1%.

2) Penetracidn de los rayos X: La penetracidon de la radiacién depende na-
turalmente de su longitud de onda y del material en estudio. En nuestro
caso la radiaci6én difractada proviene en general de una campa muy del-
gada en la muestra (del orden de 10 a 50 micrones) y por lo tanto puede
considerarse que las tensiones medidas son siempre tensiones superfi-
ciales.

3) Naturaleza de las tensiones medidas: Las tensiones eldsticas o macro-
tensiones son las (inicas detectadas por el método de rayos X pues ellas
producen cambios homogéneos de los parfimetros de red que se traducen
en variaciones de los dngulos de difraccién.

4) Area irradiada: La seccion transversal del haz primario depende de la
téenica utilizada. En el método fotografico las mediciones se realizan
sobre un drea de 1 2 2 mm2 aproximadamente. En el caso del difracté-
metro la zona irradiada es mucho mayor, del orden de 40 a 50 mm?2,

) Tensiones principales: La medicionde o4 no requicre el conocimien-
to del ingulo a azimultal ¢ que forma con las tensiones principales 01 y
0y. El método de rayos X permite también la determinacién de 0y y 04
separadamente, en magnitud v dircecién (consultar libro de H. Taylor).

II.3 Técnicas experimentales

En la técnica fotogréifica la determinacion de los espaciados interplana-
res se realiza mediante diagramas de Debye-Scherrer obtenidos por reflexién.
Un haz de rayos X, monocromftico y de seecelon pegquena, incide sobre L super-
ficie de la muestra y los haces difractados se registran en una pelicula fotogra-
fica colocada a una distancia de 3 a 5 cm. Las muestras policristalinas deben
ser de grano fino (10 a 20 P) para evitar el efecto de punteado en los diagramas
de Debye-Scherrer.

1

Enla Fig. 3 se muestra esqueméticamente el montaje experimental. La



determinacion de (), ésto es el espaciado de los planos paralelos o la super-
ficie, se realiza haciendo incidir ¢l haz de rayos X bajo un 4ngulo 9. Para ello
la muestra se debe rotar un 4ngulo (90-0) respecto de la vertical, como se in-
dica en la figura 3a; de esta manera los planos paralelos a la superficie son
los que contribuyen a la formacién de 1a parte superior del anillo de difraceién.
En la exposicién inclinada, para determinar dey , la muestra debe rotarse
un dngulo { _ (90-0) como se indica en la figura 3b.

Ahora blen, como el espaciado de ana familin de planos (hkl) no ¢s cons--
tante bajo la influencia de una tensiéno g, , sino que depende de la inclinacién y,
férmula (6), el anillo de difraccién aparece ligeramente decentrado puesto que
los planos que contribuyen a la parte superior son afectados en magnitud dife-
rente en comparacioén a los que contribuyen a la parte inferior.

En la figura 4 vemos justamente que si dy, es mayor que dy, de acuerdo
a la ley de Bragg serA:

y por lo tanto los radios correspondientes serin:

KRR

En las experiencias el valor de r; es justamente la cantidad que intere-
sa conocer. El centro del diagrama debe determinarse cntonces previamente,
registrando un diagrama de una sustancia conocida, libre de tensiones, lo cual
permite determinar también la distancia muestra-film.

Para ello se utiliza corrientemente una muestra de limaduras de Ag re-
cocida cuyo pardmetro de red se conoce con precisién.

II.3.2. Método del difractémetro

La utilizacién del difractémetro de polvo ofrece algunas ventajas sobre
los métodos fotogrificos aunque tiene limitaciones en cuanto al tamario de la
muestra.

En condiciones normales de funcionamiento, la direccién perpendicular
a la superficie de la muestra bisecta el dngulo formado por el haz incidente y
el haz difractado, figura 5a. La medicién del 4ngulo de difraccién proporciona
directamente el valor de 8, ya que los planos (hkl) que participan en la forma-
cién de una linea en el difractdémetro son siempre paralelos a la superficie de
la muestra.



i superficie de
I la muestra

anillo de Debye-Scherrer

—

rayos

pelicula

FIG. 3a: Medici6n del espaciado d; de la familia de planos paralela

a la superficie. El haz incidente forma un fingulo 6 con la superficie de
Ly muestea., ’ ’
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Y (90-9)

///////7/ (hkQ)
TEN

o

FIG. 3b: Determinacién del espaciado dy de La familia de planos (hkl)
inclinada en fingulo ¥ respecto de Ia superficie. El haz incidente forma
un fingulo 0+ y con rcspecto a la misma,
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Flc. -l Bl posteion inelinada el anillo de Deby e Schervreer aparece
ligeramente decentrado, ésto es 'y > Ty, Los planos 1 estdn orienta-
dos més favorablemente a la accién de la tensién © y por lo tanto
su espaciado es mayor que el de los planos 2, con lo cual resulta

o ¢ 9

.,01 .,02.
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Para determinar el valor de By, la muestra debe rotarse ¢n un dngulo
respecto de L posicibn original, figura 5, En estas condiciones, para
mantener la geometrfa de focalizacion, el contador debe acercarse hacia el
centro del gonidmetro una cantidad r:

N _osen(b-yp)
r = R{I con (6%9) } 10)

donde R ces ¢l radio original del cfrculo del goniémetro.

En los casos donde ha sido posible realizar simultineamente medicio-
nes con téenicis de rayos X y métodos mecénicos, el acuerdo de los resultados
ha sido muy satisfactorio (M. Macherauch, 1966). El método difraccién ha dado
prucbas de ser una herramienta sumamente Gtil, tanto en la resolucién de pro-
blemas metaldrgicos como asf también en el desarrollo de la investigacién b4-
sica.

Para elegir correctamente la técnica de rayos X a utilizar, es necesario
tener en cuenta fundamentalmente el objetivo del trabajo y ademaés el tiempo que
serd dedicado a las mediciones experimentales, pues del balance de estos facto
res depender4 la precisién de los resultados. Deber4 tenerse en cuenta también
el tipo de muestra, tarafio, caracterfsticas estructurales, dificultades de alinea
cibén, etc.

La cleccién de la técnica fotogrifica se basa fundamentalmente en la posi-
bilidad de estudiar probetas de cualquier tamafio. Ademds, como la seccién del
haz primario es muy pequefia (=1 mm2) ésto permite realizar un anélisis "pun-
tual" de la probeta, que puede ser particularmente Gtil cuando existen fuertes
gradientes de tensiones residuales,

Existen varias firmas conerciales fabricantes de unidades portétiles que
permiten medir tensiones residuales '"in situ''. Estos equipos son también muy
Gtiles en el laboratorio donde los tubos fijos de los equipos convencionales de
difracciéon hacen muy diffcil el estudio de piczas grandes.
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muyestra
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lotat zacion
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muestra
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ditractometio

FIG. 5: Modificacién de la geometria del difractémetro para la
determinaeién de tensiones residuales.,

a)

h)

IEn condiciones normales de trabajo cl haz difractado con-
verge sobre un punto determinado por los cifrculos de foca
lizacidn y del difractémetro., B
Lo muestra hiv rotadouningulo 0 respecto de Lo posicion
original. El contador debe acercarse hacia el centro del go
niémetro para mantener la geometria de focalizacién.
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Las caructerfsticas de cstos cquipos portitiles son las siguientes: Per-
miten girar conjuntaimente el tubo de rayos X y In cAmara alrededor de un eje
horizontal, figura 6 de manera que no es necesario rotar o probeta parva lo-
grar el dngulo ¥ clegido. Algunas de ellas permiten cambiar el film sin desa-
linear la cAmara y hacer oscilar la pelicula en un 4ngulo de 10 grados para
disminuir el efecto de punteado que se presenta cuando el tamafio de grano es
demasiado grande.

En general, las cAimaras comerciales estin disefiadas de manera que su
geometria satisface condiciones en focalizacién. Esto significa que el haz pri-
mario que incide sobre la muestra no es un haz paralelo, figura 7a, sino con
una divergencia controlada de modo que los haces difractados convergen en un
foco sobre la pelicula fotogréifica, figura 7b. Esta geometria mejora sensible-
mente la definicién de las lineas de difraccién y es especialmente aconsejable
para aquellos materiales que dan lineas anchas como en el caso de los aceros
templados de alta dureza. En estos materiales la existencia de microdeforma-
ciones estd asociada con una variacién inhomogénea del pardmetro de red que
produce un cfecto de ensanchamiento en ifnen, como se muestra esqueméticn -
mente en la figura 8.

Un ejemplo interesante de aplicacién del método fotogréifico es el estudio
de tensiones alrededor de un cordén de soldadura. Sabemos que las macroten-
siones surgen por deformaciones pldsticas no uniformes que se manifiestan por
cambios inhomogéneos de forma y volumen. La soldadura es un proceso que
produce estos efectos y puede introducir por lo tanto un estado de tensiones re-
siduales. Kn la figura 9 s¢ muestran los resultados obtenidos por Murakami
(1964) en soldaduras de planchuclas de un acero de bajo carbono. Las medidas
han sido realizadas por el método de rayos X y por el método de taladrado y
puede observarse que existe un acuerdo eéxcelente entre los resultados obteni-
dos por ambas técnicas.

La utilizacién del difractémetro a su vez impone serias limitaciones so-
bre el tamafio y forma de la muestra pero resulta muy atil en los trabajos don-
de se requierc mayor precisién. La zona irradiada es mucho mayor que en la
técnica fotogrifica y puede llegar a un 4drea de 45 mm2. Por esta razén la téc-
nica cs aplicable al estudio de macrotensiones uniformes en superficies planas.

Citaremos aquf un ejemplo muy intercsante que muestra las posibilidades
del método de rayos X en el estudio bdsico de ciertos procesos. El cementado
es un tratamiento térmico que introduce un estado superficial de tensiones de
compresidén que son las responsables del endurecimiento del material.

La medici6én de tensiones en funcidn de la profundidad, (M. Miller,1964),
demostré que existe una estrecha correlacién cntre las tensiones residuales y
el contenido de austenita no transformada y que el méximo de tensién no se pro
duce e¢n la superficie sino a 3/5 de la distancia adonde la austenita retenida to-
ma su valor constante, figura 10,



FIG. 6: (CULLITY pag. 443). Montaje para medicién de tensiones
residuales en piezas grandes. La cimara estd adosada al tubo que
gira el dngulo ¢ deseado. Puede verse una prolongacién que se a-
grega al colimador para medir la distancia muestra-film.

D
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, Pelicula
Pelicula

Circulo de
focalizacion

o

FIG. 7 : 2) Montaje corriente de una cimara de difraccién en reflexion.
‘El haz incidente estd formado por rayos paralelos.
h) Geometrfa de focalizacién. El haz primario es divergente y
los haces difractados convergen en el efrculo de focalizacidn.
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I'IG. 8: Efceto de las microtensiones sobre el pico de difvieeion.

Cada componente corresponde a conjuntos de dominios de difrac-
cién con diferente pardmetro de red.

17
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FIG. 9: Comparaciéon de un método mecdnico con el de difraceién
de rayos X en [ medicion de tenstones vesiduides en sels puntos
cercanos a un corddn de soldadura.
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austenita retenida(% en volumen)

FIG. 10: Comparacidn de la distribucién de tensiones residuales
con el contenido de austenita retenida en la capa de carburizacién
de un acero. Las curvas son muy parecidas hasta el punto de mé-
xima tensién en compresién que corresponde a 3/5 de la distancia
donde la austenita alcanza su valor constante. M. Miller (1964).

19
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IIi. PUESTA A PUNTO DEL METODO

OI.1 Condiciones experimentales

En la medicitén de tensiones residuales mediante rayos X existe un con-
junto de factores experimentales que influyen sobre la precisién de la medida
¥y que es necesario conocer para obtener un resultado satisfactorio.

a) Eleccién de la reflexién (hkl)

La expresién (9) puede ser espresada en la forma:

E 1
= (8- 8
O‘b 1+v s'(\.nzll) COtggw P W)
o también
0¢ = KE'KG (QL'QW)
N |
donde FE " 1+v
K. = cotg@y/ 2
y G gey/seny

Si se expresa ahora el error

Moy = Kp.Kg (88,+20))

vemos que la precisién de la medida de Oy serd tanto mayor cuanto mis peque-
fio sean los factores Kg y KG. Kg depende de las constantes elésticas del ma-
terial y debc tomarse como referencia para elegir la constante K. Esta es
funcién del 4ngulo de difraccién 9 correspondiente a la familia de planos elegi-
da y del Angulo de inelinacién. Para materiales de médulo eldstico bajo

(! - 10 Kg/mm=) el valor de K¢ no es erftico pero parva los ¢asos en que

E > 20 Kg/mm2 ¢ntonces es necesario elegir en lo posible una reflexién (hkl)
con un angulo de difraccién mayor que 1460 grados y una inclinacién { no menor
de 45 grados. Estas condiciones son en general las més favorables en todos los
casos y pueden lograrse eligiendo correctamente la longitud de onda de la radia-
cidén incidente.
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Preparacién de la muestra

La téenica de difrviceién exige no solamente que 1a muestra sea policris-
talina sino adem&s que el tamaifio de grano sea suficientemente pequefio como
para evitar el efecto de punteado en los diagramas de rayos X.

Es importante recordar también que todos los factores que producen e-
fectos de ensanchamiento de Ifnea, como microtensiones por ejemplo, ticnden
a disminuir la precisién de los 4ngulos de difraccién y aumentan el error en
las tensiones medidas. Por lo tanto, la preparacién de la superficie de 1a mues-
tra requiere un cuidado especial. Esta debe ser plana, lisa y en lo posible libre
de microdeformaciones. v

Cuando la muestra ha sido desvastada mediante un pulido mecénico, siem-
pre es necesario un pulido qufmico final para eliminar la zona superficial defor-
mada. La existencia de rugosidades en la superficie de 1a muestra no sélo pro-
duce pérdida de intensidad sino que pucde falsear los resultados obtenidos. Co-
mo seindica en L figuea 11, los puntos satientes de Ta superficie son los que
més contribuyen al diagrama en la posicién inclinada y éstos pueden tener ten-
siones distintas del resto del material.

Penetracién de los rayos X

Como la mayorfa de las muestras metédlicas absorben fuertemente la ra-
diacién X, la informacidn de tensiones residuales corresponde en general a u-
na capa muy dclgada de la superficie de la muestra. La absorcidn de los rayos
X depende de la naturaleza del material, de la longitud de onda de la radiacién
y decae exponencialmente con la distancia de penetracién,

Para una experiencia por reflexién, la fraccién G(x) de intensidad difrac-
tada por una muestra de espesor x en relacién a una muestra masiva de espe-
sor infinito es (3. Cullity):

1 . 1
sen(B-y) sen(8+y) )

G(x) = 1 - L k = p (

donde poes el coeficiente lineal de absorcion.
L3

El espesor vale entonces:

_ I
LIS S LS e TSR

y si definimos como e¢spesor de penctracién Xp aquél del cual proviene el 90%
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FIG. 11: La rugosidad de la superficic ¢s un grave inconveniente.
Introduce un error en la orientacién de los planos con respecto a
la superficie y ademés los efectos de sombra disminuyen la inten
sidad del haz difractado, especialmente en la posicion inclinada.
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de la intensidad difractada se obtience:

o bien

X = i - 1
P B (scn(G-w) * scn(9+w))

Vemos aquf que x,, aumenta con el 4ngulo 0 y disminuye con la inclinacién V¥
pero en todos los casos la distancia de penetracién resulta muy pequefia.

En la Tabla I se muestran los valores del coeficiente lineal en absorcién
u del Al y del Fe para distintas radiaciones y el valor del 4ngulo de Bragg 0 de
las reflexiones que aparecen en la regidn angular 6 “ 80 grados. En la Tabla II
se muestran las distancias de penetracion Xp en las condiciones experimentales
que se indican.

TABLA I

Aluminio Hierro

Rad, | p@m’) hikt | 8() | Rad |p(me)| hict | 0()
CuKo | 13,15 | 333 | 81,27 | LuKx | 905 | 21 78,04

CoKa | 1986 | 420 | 81,07 | Cokx | 46.8 | 310 | 80,7

TABLA I: Cocficiente lincal de absorcién de Al y Fe para radiacion de Cu y Co.
Posicidon de las lfneas de difraccién en la regién angular 20 = 80 grados.
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TABLA 1L

__Al_UFT\inio (Cuke) | Hierro (Coke)

hkl
Y 333 420 211 310

86/,1 57/u 12},,4 24’/J

45° 52/_‘ 34/.4 7/,4 l4/—4

TABLA II: Distancias de penetracién para Al y Fe en las condiciones experimen-
tales que se indican.

Vemos entonces efectivamente que el anilisis de tensiones residuales
corresponde a una capa superficial muy delgada de la muestra y puede aceptar
se como vélida la hipétesis de que la tensién normal a la superficie es nula.

Para los casos que presentan fuertes gradientes de tensiones hacia el in-
terior del material se han desarrollado métodos de correccion, Moore, Evans
(1958), Al Christenson (1956) que tienen en cuenta la variacién de penetracidén
en los rayos X con la inclinacién de la muestra. En los ejemplos mostrados en
la Tabla II vemos que estas diferencias llegan al 40%.

Anisotropia eléstica

El método de rayos X de medicidn de tensiones residuales esti basado
en la teorfa elastica de la elasticidad en la cual la isotropfa es una hipétesis
fundamental.

Sin embargo, sabemos que los materiales cristalinos exhiben un compor
tamiento anisotrdico en sus propicdades {Tsicas. Kn el caso de policristales
en cambio estos efectos se ven muy atenuados pero siempre serdn una fuente
de error en nucstras medidas. Para monocristales de Fe por ejemplo el mé-
dulo eléstico puede variar hasta un 50% para distintas direcciones, mientras
que en policristales con tamario de grano menor que 50 p  esta variacién lle
ga s6lo a un 20%,

-

A pesar de la existencia de cdlculos tedricos de las constantes eldsticas



en funcién de la direccién cristalogréfica, lo méis conveniente es utilizar valo-
res experimentales correspondientes a la misma familia de planos que se utili
zarf en las experiencias de rayos X. La determinacién de la constante Kg se
pucde realizar de la siguiente manera:

1) Se tensiona la probeta en forma estrictamente uniaxial.

2) Se mide 1a deformacién con strain-gage y se caleula Ia tensién o con
el valor de 15 que se usa habltealmente (19 masivo).,

3) Para cada valor de la tensién se determina d y le mediante rayos X.

4) Finalmente se grafica o en funcién de (d,-d,)/d, y de acuerdo con la for:
mula (6) se obtiene Kp de la pendiente de la recta.

En la Tabla III (Taylor, pig. 748) se comparan los valores de Ky (masiva)
con los obtenidos mediante el método anterior para el caso del hierro, alumi-
nio y un accro de bajo carbono.

Cuando no es posible realizar la experiencia indicada es conveniente e-
legir aquella familia de planos (hkl) con un valor de Kg lo més préximo posi-
ble al valor masivo, como sucede con la linea (211) para el Feq y el acero
SAE-1070.

TABLA III

e Método Je HMedidu Ke (Kg/mm)
Hierro-o Mecdnico 16273

310 Lo Kk 14163

211 Cr K 17762
ATuminio Mecanico L587

620 loKex 4329
Acero Mecdnico 16776
SAE 1070 [ 310 (oK& 13968

| 211 CrKkow 15416
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HI.2 Errores

La causa principal de los errores en la medicién de tensiones residua-
les proviene de la determinaci6n de la posicién de los méximos de difraccién.
En general es muy frecuente que las macrotensiones se presenten superpues-
tas a un estado de microtensiones que provoca un ensanchamiento de linea, ha
ciendo mucho més diffcil la lectura del diagrama.

La constante Ky se conoce con un cierto error debido a la anisotropia e

l4stica, y este factor, también contribuye a disminuir la precisién de la medi
da. La inclinacién ¥ |, aunque en menor grado, también es una fuente de error.

Método de dos exposiciones

De acuerdo con la formula (6) el error de medida de la tensién se
puede expresar.en la forma:
d \p' d.L
A Cdytda Ak s kLA 7)
%o T T AL . an)

donde se ha llamado
K = KE/senZw

Aqui vemos que la contribucién de los errores asociados a la constante
K (primer término) es proporcional a @y -d; )/d1 vy por lo tanto depende
del nivel de tensiones existentes en el material. En consecuencia, cuando se
trata de tensiones residuales altas hay que tener especial cuidado en la elec-
cién del valor de K y en particular de la constante eldstica Kg pues el error
asociado a la inclinacién y es en general muy pequefio.

Por ejemplo, supongamos que para un acero SAE 1070 sea (dy -di )/d1=0,1%
conV¥ =45°, Esta deformacién corresponde a una tensién residual

0 = 35 Kg/mm?2

Si consideramos un error global del 10% para la constante K, resulta:

dw—d_i_

(] i

AK = 1.6 kg/mm2

es decir que el primer término de la fé6rmula(11) contribuye con un error del
4,6%.



Consideremos ahora ¢l otro término que se puede expresar en la forma:

d -dl /\d1 Ad..l_
Koac b sk adyy g e
B i

)

En la técnica fotografica, por ejemplo, una medicién muy precisa de la posi-
cién ¢n los anillos de difraccién diffcilmente conduzea a un error  Ad/d menor
que 10-4,

De aqui resulta:

d -(]_L
K.A( —H/d_,_—) = 6.6 kg/mm2

1o cual significa una contribucién al error del 19% aproximadamente.
En cambio, cn el caso del difractometro, debido a la gran precisién de

este instrumento, cste error puede llegar a ser del mismo orden que el primer
término de la férmula (11), esto es =5%. ’

Método del sen2y

La aplicacién de este método conduce sin duda a resultados més precisos
pues la tensién Oy se calcula a partir de la pendiente del grafico (dw‘dﬂ /d;
en funcién de seny de acuerdo a la férmula (7). El error de la pendiente sur-
ge de la dispersién de los puntos experimentales a lo largo de la recta, més a-
114 de los errores asociados a cada punto. Estos errores entrah como pesos es-
tadisticos de medicién que deben ser tenidos en cuenta al calcular la recta que
mejor ajuste los puntos experimentales.

Ahora bien, si llamamos m a esta pendiente

m = O¢/KE , o¢=mKE

entonees: AG

¢=mAK

F + K[i Am

Aquf tenemos una expresidn equivalente a la férmula (11) con la diferencia que
ahora los dos términos pueden ser del mismo orden. El método del sen2y dis-
minuye el efecto de los errores asociados a la medida de los 4ngulos de difrac-
~cidn y puede afirmarse que su aplicacién con técnicas fotograficas conduce a un
error de 94 inferior al 10%. Con difractémetro este error puede ser sensible-
mente menor.
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III.3 Experiencias realizadas

OI.3.1. Técnica fotografica

Condiciones Experimentales v Procedimiento:

El objeto de estas experiencias fué realizar una calibracién del método,
midiendo las tensiones residuales en una probeta con rayos X y simultinea-
mente por métodos mecénicos.

Como en nuestro laboratorio no se dispone de cAmaras especiales para
medir tensiones residuales, en esteensayo se utilizé una cdmara de Laue mar
ca General Electric que permite obtener diagramas de Debye-Scherrer en re-
flexién con distintas inclinaciones de 1a muestra. Fl colimador de esta cAmara
tiene 57 mm de largo con una apertura de 1 mm de difmetro.

Se utilizé radiacién de CuK, para obtener la linea (333 del aluminio
gue aparcce cn 0=81,3° lo cual resulta en un valor pequefio de KG. Se operd
a 40 Kv y 20 mA con filtro de Ni.

La probeta fué preparada a partir de una chapa de aluminio de pureza
industrial de 1 mm de espesor. Su forma se ilustra en la figura 12. Se utilizé
una pequefia miquinit de traccién montada en el portamuestra de la cAmara de
rayos X que permite tensionar la muestra uniaxialmente y registrar al mismo
tiempo los diagramas de difraccion. El montaje experimental se muestra en la
figura 13. La deformacién de la muestra fué medida con un strain-gage pegado
en la cara posterior a la de incidencia de los rayos X.

Il centro de los diagramas de difraceion y Tn distancin muestea-pelicula
fué determinada en cada caso utilizando una muestra patrén de limaduras de
Ag pura (99,999%) pasadas por un tamiz de 30 micrones y recocidas 5 minutos
a 100°C. La preparacion de esta muestra se realizd esparciendo las limaduras
dec Ag entre dos trozos de cinta adhesiva transparente.

'El anélisis fué realizado registrando las reflexiones (333) tanto del alu-
minio como de la Ag, que para una distancia nominal muestra-film de 30 mm
corresponden Anillos de Debye-Scherrer de 9 y 13 mm respectivamente.

El procedimicnto de medicién fué cl siguiente:

1) El anillo de Ag se registra en dos exposiciones inclinddas ¥ =+30 grados
como sc¢ muestra en la figura 14 logrfindose de esta manera mejorar la
definicién dc la lfnea. Esta operacién se realiza cubriendo alternativa-
mente con unit mdscara de plomo la mitad inferior y 1Ia mitad superior
del diagrama.
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FIG. 12: Dimensiones de la probeta de Al utilizada en la técnica
fotografica
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FIG. 13: Montaje utilizado en la técnica fotogrifica para medir
tensiones en una probeta de Al. Se puede observar la cdmara de
Laue con la méiscara protectora de los anillos de Ag y el colima-
dor agregado. El portamuestra tiene montado la méquina de trac

cién utilizada.
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Zona
enmascarada

Doblete de lalinea{333)
de Ag

~Mdscara de Pb

FIG. 14: Ohtencién del diagrama de la sustancia patrdén mediante dos exposi

ciones inclinadas.
a) La definicidn de la linea de difraccién aumenta con la inclinacién

de la muestra.
b) La miscara de plomo tapa alternativamente la mitad superior e

inferior del diagrama.
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1) Posteriormente se cubre In zona expuesta con otrn mfiscara como se
mucestra ¢n la figura 15 y sc procede a registrar cl diagrama de la
muestra de Al.

En nuestro ¢aso se agregd un pequeiio colimador de 15 mm de largo
por 0,5 mm de apertura para afinar ain més la linea, figura 13. El tiempo
de exposicién del anillo de Ag fué de 20 minutos.

Los diagramas fotograficos fucron analizados con un fotodensitémetro
con una velocidad de barrido tal que un milimetro sobre el papel registrador
equivale a 0,024 mm sobre la pelicula, esto es 0,05° en 20.

Resultados

En la figura 16 se muestra un dingrama tipo y se reproduce el registro
obtenido con el fotodensitémetro de las partes superiores de los anillos. Se
puede observar un suave punteado en el anillo de Ag debido al tamafio de las
limaduras de la muestra patrén. Para evaluar la sensibilidad de la técnica
se realizaron dos series de experiencias: a) sin tensién aplicada b) con una
tensién aplicada de 3,6 Kg/mm2,

En las figuras 17a y 17b se muestran los grédficos (dy -di )y/dl en
funcién de sen2¢ . La determinaciénde 0¢ se realizd ajustando los pun-
tos experimentales por cuadrados minimos. Para ello se utilizé un programa
de cdlculo basado en el método de Williamson, que permite obtener la pendien
te de la recta y su error en funcién de la dispersién de los puntos experimenta-
les.oy fué calculada con Kg=4.400 Kg/mm2, valor promedio entre los que fi-
guran en la Tabla III.

De acuerdo a los resultados obtenidos, Tabla IV, la diferencia de tensio-
nes residual es medida es:

0y = —(4.1 % .9) kg /mm”

Los crrores A{d -d,/d,}  fueron calculados por propagacién a partir del
error de apreciacién y resultaron aproximadamente constante en todos los
puntos.

Ahora bien, como la tensi6n aplicada fué:

o, = 3.6 kg/mm2

ésto indica que existe una diferencia de 0,5 Kg/mm2 entre el valor medido
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Ny , °(§§’3'§')°¢gf 'a“e'i'"fa

Ky Mascara de Pb
N/ ‘ _

" FIG. 15:'Méscara de Pb utilizada durante la exposicién del Al para.

proteger a los anillos de Ag ya registrados.
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AL

-Posicion del mdximo

FIG. 16: Diagrama tipo y representacién del registro fotodensitométrico
del sector superior de los anillos. Se indica adem4s la forma como se de
termind la posicién de los méximos.
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o0 @ 03 o4 o5 .S_f"_‘i'______-.

FIG. 17a: Representacién de los reéultados' obtenidos con el método del sen2 ¥
- utilizando la técnica fotografica en la probeta de Al sin tensién aplicada.
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FIG. 17b: Represcntacion de los resultados obtenidos con el método del sen?
utilizando la técnica fotogrifica en la probeta de Al con tensién aplicada.
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por strain-gauge y medido por rayos X. Vemos pues que el acuerdo de los
resultados ¢s muy satisfactorio sobre todo si se tiene en cuenta ¢l error del
método de difraccién.

TABLA IV

G}z{__ Kg /mml AGg Ky /mml

Sin- Tension - 75 0,7

“_on Tension - 34 08

)

III.3.2. Método del difractdmetro

El proceso de laminacién en frio es una forma de trabajado mecé4nico
que produce deformaciones inhomogéneas, haciendo fluir preferencialmente
las capas superficiales del metal. Puesto que el interior del material se opo-
ne a dicho flujo el proceso resulta en el desarrollo de tensiones residuales en
compresion en la superficie de la probeta y tensiones de traccién en el interior
de la misma.

El objeto de estas experiencias fué detectar y medir las  tensiones resi-
duales superficiales en probetas de acero SAE 1008 deformadas por laminacién
en frio. Como cn cste caso se esperaban tensiones sensiblemente mayores que
en el caso anterior se prefirié la utilizacién del difractémetro frente a la técni-
ca fotogréfica.

Procedimiento experimental

Se prepararon siete probetas de 30x20 mm a partir de una chapa de acero
SAE 1008 de 1 mm de espesor. Luego de un recocido de 30 minutos a 500°C pa-
ra eliminar posibles tensiones cxistentes en el material original, las muestras
fueron pulidas mecénicamente hasta papel 600 y terminadas con un pulido elec-
trolftico. Una de las probetas recocidas fué reservada como material de refe-
rencia y las restantes fueron laminadas en frio con deformaciones 1.2, 3.4,
4.6, 8.1, 10.5 y 15%.. Las imperfecciones superficiales introducidas por los
rodillos de laminacién fueron eliminadas posteriormente con un nuevo pulido.
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El valor (20);, del miximo se calcula entonces

S A U SO .Y
m O 2 {2T4- (14 + T2%

donde el significado de los términos se muestra en la figura 18.
Las condiciones de focalizacién del difractémetro fueron las siguicnies:

Ranura de divergencia y dispersién: 1°
Ranura de deteccién: 6.1 mm

Resultados :

En la figura 19a s¢ muestran los resultados obtenidos con la muestra li-
bre de tensiones, esto es con la probeta recocida sin deformacién. Los puntos
experimentales han sido ajustados por cuadrados minimos, utilizando nuevamen
te el método de Williamson para determinar la recta de regresién.

El error asociado a cada punto experimental fué calculado en funcién de
las desviaciones ''standard' de la posicién de los mdximos de difraccién calcu
lados por el método de la parfibola. Para el célculo de las tensiones residuales
se utilizaron el valor de Kg que figura cn la Tabla IIT: K=16.400 Kg/mm?2.

A partir de la pendiente del griifico en la figura se obtuvo:
op 1,51 0,7 Kg/mm?2

esto es, una tensién en traccidén. Este valor de O¢ corresponde a un estado
de tensiones muy pequefias lo cual es razonable por tratarse de una probeta re
cocida. Por otra pirte la posibilidad de medir tensiones tan bajas, adn con un
error del 50%, es un Indice de las excelentes condiciones experimentales.

En las probetas laminadas las mediciones se realizaron en todos los ca-
sos en la direccidn transversal. En la figura 19b se muestran los resultados
obtenidos con la probeta deformada un 15%. Se puede apreciar que a partir de

¥ =30 grados cxiste una desviacién sistemética de la linealidad mientras que

para dngulos menores la correlacién lineal de los puntos es sorprendente. En
esta experiencia sé puso de manificsto la existencia de un gradiente muy alto
en tensiones puesto que a medida que aumenta la inclinacién ¥  las rectas
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trazadas desde el origen hasta los puntos correspondientes a 30, y 15 gra
dos tienen pendicentes cada vez menores; esto se verifica en una diferencia de
penetracién de tan solo 10 b

En basc a estos resultados y a la baja dispersién de los puntos en la re
416n lineal, las mediciones en las otras probetas se realizaron en base al mé
todo de dos exposiciones, con { =0 y y=30 grados.

Los resultados obtenidos sec muestran en la figura 20 y comprueban la
existencia de un estado de fuertes tensiones en compresién adn con deformacio
nes pequefias . Se pucde observar que apenas comenzada la deformacién la ten-
si6n 0 alcanza valor casi constante que aumenta lentamente eon la deformacién
aplicada, Un comportamicnto andlogo, pero no en la direcei6n transversal sino
en la direccion de laminacién, ha sido obhscrvado en probetas de acero de mayor
contenido de carboao (Prummer y Macherauch, 1965).

Conclusiones:

La técnica de difraccién de ravos X ofrecce sin duda posibilidades exce-
lentes para medir tensiones residuales en metales y aleaciones. Las propicda
des mas importantes del método son su naturaleza no destructiva, su caréfcter
supcrficial y la precisién de la medida. Sin embargo, debemos sciialar que las
dimensiones y gecometrfa de la muestra v su tamaiio de grano pueden limitar la
aplicacion del método.

En nucstro easo particular, v con las facilidades que disponc nuestro la-
boratorio, Ia téenica fotogrfdficn puede proporcionie resuttidos confinhles si se
utiliza ¢l método del sen? ¢ en combinacién con el método de Williamson para
determinar la pendiente y su error de la recta que mejor ajusta los puntos expe
rimentales. NDc esta manera se ha podido comprobar que los resultados son re-
producibles dentro de un error del 20%,.

En el caso del difractémetro, en cambio, si bien el método del sen?y pro
porciona resultados mds confiables, la técnica de dos exposiciones es suficiente
para obtener una precisidon aceptable, aparte de su mayor rapidez. En nuestras
condiciones cxperimentales cste método permite medir tensiones residuales con
un error del 107 para un nivel de tensiones de 10 Kg/mm?2 en un acero de bajo
carbono.
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v ?
I'IG. 18: Determinacion del mdximo de un pico de difvaceién

mediante el ajuste de una pardbola por tres puntos que no di-
fieren entre sf mé4s de un 15%.

41
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(d_‘Ld_i ) x108

50}

FIG. 19a: Resultados obtcnidos con el difractémetro en la probeta
de acero SAE 1008 recocida.
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FIG. 19b: Representacién de los resultados obtenidos con el

método del sen?y  mediante el difractémetro en la probeta

de acero SAE 1008, laminada con una reduccién del 15% en
espesor.
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FIG. 20: Tensib6n residual en la direccién transversal en probetas
de acero en funci6n del porcentaje de deformacién por laminacién.
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