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Introdução:
Dentre as diversas técnicas que compõem a manufatura aditiva, a fusão em leito de pó com feixe de laser
(PBF-LB) consiste na fabricação camada-a-camada de peças pela fusão seletiva de um leito de pó utilizando
a energia concentrada de um feixe de laser. Essa técnica tem sido estudada para fabricação de moldes e ma-
trizes para forjamento, injeção e fundição, pois permite a fabricação de geometrias complexas, com canais de
refrigeração internos que podem aumentar a vida útil das ferramentas e a qualidade das peças fabricadas. Para
essas aplicações, o aço ferramenta AISI H13 é um dos materiais mais utilizados, porém ao ser processado por
PBF-LB, a microestrutura apresenta microssegregação de elementos de liga e alto teor de austenita retida, o que
é prejudicial ao material. Dessa forma, demanda-se a realização de tratamentos térmicos após o processamento
por PBF-LB para possibitar a utilização do aço H13 em condições de trabalho a quente. A partir deste contexto,
esse trabalho tem como objetivo a avaliação da evolução microestrutural durante tratamentos térmicos de reve-
nimento direto em peças de aço H13 produzidas por PBF-LB em diferentes temperaturas, por meio da análise
das transformações de fase em dilatometria e difração de raios X de alta energia. A partir disso, foi explorada
a correlação entre os dados obtidos e as mudanças microestruturais. O projeto, então, incentivou o estudo de
ciência e engenharia dos materiais, fundamentos, técnicas e processos envolvidos, além do formas para melhor
processamento de dados.

Metodologia:
Após estudos iniciais sobre fundamentos da Engenharia de Materiais, a busca por métodos de processamento
de dados que pudessem se adequar melhor ao objetivo da pesquisa foi o caminho seguido. O software Fit2D
juntamente com notebooks para a linguagem Python foram os principais meios para a realização desse trabalho.
Com as ferramentas definidas, o passo seguinte foi a seguimentação dos processos para atingir metas parciais
que ajudariam no controle de tempo da pesquisa.
Os dados referidos anteriormente são imagens adquiridads de detector bidimensional, contendo anéis de difração
referentes a experimentos de difração de alta energia (87,1 keV) em modo de transmissão com frequência de
até 1 Hz. Essa é uma técnica de análise estrutural que permite investigar a estrutura cristalina de materiais em
uma escala atômica. No modo de transmissão, os raios X atravessam a amostra, e as mudanças na direção
desses raios causadas pela estrutura cristalina revelam informações sobre a estrutura cristalina do material.
Além da obtenção de padrões de difração de alta energia, o ensaio também envolveu a obtenção de dados si-
multâneos de dilatometria que é uma técnica de medição que permite acompanhar a variação dimensional de
um material em função da temperatura. Isso é particularmente útil para entender as mudanças estruturais e as
transformações de fase que ocorrem em materiais durante o aquecimento ou resfriamento.
De inı́cio, a integração azimutal dos anéis de difração foi feita de forma manual para familiarização com o
software Fit2D. A integração permite a transformação dos anéis de difração em difratogramas tradicionais no
formato Intensidade versus 2θ. Para isso, foi realizada uma calibração a partir de um composto padrão, nesse
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caso LaB6, entendimento do passo a passo para o tratamento da imagem, o que facilitaria encontrar os anéis
de difração como mostrado nas figuras 1 e 2, conhecimento de valores de parâmetro e obtenção dos resultados
iniciais. Após alguns testes e utilizando valores experimentais como base, obteve-se, por exemplo, a distância
entre a amostra e o detector, centro do feixe, entre outros parâmetros que foram a base para conseguir chegar
em um código que pudesse fazer a sequência de passos do software repetidamente.

Figura 1: Difratograma do padrão de LaB6

antes de um tratamento inicial da imagem.
Figura 2: Difratograma do padrão de LaB6

depois de um tratamento inicial da imagem.

Em seguida, com um script em Python que automaticamente inicia o Fit2D, define os parâmetros 3, se-
leciona a imagem, gera e salva os gráficos de Intensidade versus 2θ para cada difratograma que esteja em
determinada pasta, conseguiu-se tornar esse primeiro processamento de dados dinâmico, já que, para cada
rota de revenimento, cerca de 1300 difratogramas foram gerados. A partir disso é possı́vel a avaliação dos
parâmetros de rede, largura do pico a meia altura e fração volumétrica de fases do aço.

Figura 3: Parâmetros utilizados como base na automatização do processo de construção dos gráficos de Inten-
sidade versus 2θ.

Por fim, o foco foi a análise em função do eixo azimutal pensada com o intuito de observar a orientação
preferencial, comparando intensidades relativas dos picos com intensidades teóricas e a distribuição desses no
eixo azimutal. Primeiramente, alguns dos parâmetros mostrados na imagem anterior, Fig 3 foram alterados
para que o mesmo código pudesse gerar agora gráficos de ângulo azimuthal versus 2θ. Tais parâmetros foram
obtidos novamente de maneira manual, fazendo testes para que fosse encontrado principalmente o número de
repartições radiais em que somente os anéis de interesse seriam mostrados. Assim, os dados foram colocados
em formato de tabela, com cada linha sendo uma das 360 seções (1 seção = 1 grau) dos anéis (eixo azimutal) e
cada coluna sendo a uma das divisões do valor de 2θ.

Com a tabela extraı́da, a determinação de cada pico para cada linha do ângulo azimutal foi feita através
da biblioteca ”scipy” do Python, onde os picos seriam os maiores valores em colunas sequenciais somados da
tabela. A partir disso, foi extraı́do um gráfido de Intensidade versus Azimutal para cada pico encontrado em
cada linha da tabela.

Com todos os picos encontrados, foram separados os picos de martensita e de austenita diretamente pelo
Microsoft Excel, o que se tratou apenas de colocar em duas sheets diferentes para poder fazer o tratamento
especı́fico para cada. Então, o método Williamson-Hall que é uma abordagem gráfica para analisar os picos
de difração de materiais policristalinos foi aplicado, encontrando-se para os picos de austenita e martensita,
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fatores ’a’ e ’b’ que baseados em regressão linear, relacionam quantitativamente duas variáveis através de uma
reta. Dessa forma, a equação utilizada teve o intuito de obter de maneira mais direta possı́vel o tamanho do
cristalito e a microdeformação.

β cos θ = ϵ sin θ +
Kλ

L
equação original (1)

Na equação 1, o termo à esquerda da igualdade está relacionado à largura do pico à meia-altura β, o primeiro
termo à direita da igualdade está relacionado à microdeformação ϵ da rede cristalina e o segundo termo a direita
é a contribuição do tamanho do cristalito L. As demais variáveis são:

• θ é o ângulo de difração,

• K é uma constante relacionada ao espalhamento dos raios X (depende do comprimento de onda da
radiação, tipo de cristalito, etc.),

• λ é o comprimento de onda dos raios X utilizados na difração,

β cos θ = y = bx+ a = ϵ sin θ + (
Kλ

L
) equação com parâmetros ’a’ e ’b’ para ajuste de reta (2)

A equação 2 demonstra como o ajuste da curva foi feito em função de θ, sendo que ’b’ relaciona-se com
ϵ sin θ, ou seja, com a microdeformação e, por sua vez, ’a’ está ligado ao tamanho do cristalito L.

Resultados:
Tratando primeiramente da integração azimutal dos anéis de difração, a exemplo os gráficos da figura 4, que
apresentam difratogramas representativos obtidos após a integração azimutal obtidps através do uso do script
em Python, observa-se a comparação para aproximadamente o mesmo tempo de experimento em quatro dife-
rentes rotas de revenimento.

Figura 4: Gráficos de Intensidade versus 2θ. para diferentes rotas de revenimento: a) 550 ºC; b) 575 ºC; c) 600
ºC; d) 675 ºC

Outro dado essencial extraı́do dos milhares de difratogramas em estudo, foram os gráficos de Azimutal
versus 2θ, figura 5. Passando esses valores para uma planilha, foi possı́vel produzir uma base de dados para cada
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difratograma, sendo que esses dados explicı́tam basicamente onde há e onde não há picos. Como exemplificado
na figura 6, cada linha é uma divisão radial dos 360º e cada coluna uma divisão dentro de 1º de variação do
ângulo 2θ.

Figura 5: Gráfico de ângulo azimuthal versus 2θ
do padrão de calibração.

Figura 6: Trecho da base de dados de um difratograma
o qual demonstra o ı́nicio da variação de intensidade e o
começo de um pico (seleção em azul é o inı́cio do pico).

Sendo a tabela tirada do gráfico de azimutal versus 2θ, fixando o valor do segundo parâmetro, consegue-
se plotar os gráficos de intensidade versus azimutal, isso foi feito para os picos encontrados, cerca de 7 por
difratograma e através desses mais algumas propriedades fı́sicas puderam ser analisadas.

Figura 7: Gráfico de Intensidade versus Azimutal para 1 grau de um difratograma a partir da tabela de dados
de Azimutal versus 2θ

Passando ao método de Williamson-Hall, onde para cada um dos picos encontrados, separando martensita
de austenita, foi possivel chegar em valores de tamanho do cristalito em nanômetros e de microdeformação,
’size’ e ’strain’ respectivamente na legenda do gráfico da figura 8. É possivel fazer isso de forma sistemática, ou
seja, em sequência para vários picos devido ao código construı́do para tal, o qual foi exemplificado na imagem
9
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Figura 8: Método de Williamson-Hall aplicado a
picos de austenita tirados dos difratogramas
integrados

Figura 9: Trecho da base do código criado para ajuste
de dados ao método Williamson-Hall.

Conclusões:
O presente estudo propôs uma metodologia de tratamento de dados de difração de raios X de alta energia,
com dados bidimensionais coletados no modo transmissão. A partir desse tratamento, poderá ser investigada
a evolução microestrutural durante o revenimento do aço AISI H13 produzido por fusão em leito de pó com
feixe de laser (PBF-LB).
A análise detalhada dos difratogramas obtidos ao longo dos tratamentos de revenimento em peças de aço H13
produzidas por PBF-LB em diferentes temperaturas, demonstrq a ocorrência de transformações de fase em es-
tado sólido. Através da integração azimutal dos anéis de difração e da análise em função do eixo azimutal, será
possı́vel avaliar a presença de orientação preferencial, determinar os parâmetros de rede, largura de pico à meia-
altura e fração volumétrica de fases. Além disso, apesar de alguns desafios no código, a aplicação do método
Williamson-Hall permitiu finalmente o conhecimento sobre o tamanho do cristalito e a microdeformação em
cada etapa do tratamento térmico.
Apesar dos desafios, os resultados obtidos forneceram informações valiosas sobre a microestrutura do aço AISI
H13 produzido por PBF-LB e os efeitos do tratamento térmico. Esses conhecimentos são essenciais para o de-
senvolvimento de etapas de processamento e pós-processamento por manufatura aditiva mais eficientes e para a
utilização segura do material em suas aplicações principais. Futuros estudos poderão aprofundar a investigação
desses efeitos e buscar otimizações para o uso dessa ferramenta, contribuindo para o avanço do uso desse
material de maneira otimizada e em mais áreas.
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