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Estudo comparativo da analise de macrotextura pelas técnicas
de difragédo de raios X e difragéo de elétrons retroespalhados

ESTUDO COMPARATIVO DA ANALISE DE MACROTEXTURA
PELAS TECNICAS DE DIFRACAO DE RAIOS X E
DIFRACAO DE ELETRONS RETROESPALHADOS

Marilene Morelli Serna

RESUMO

A macrotextura € uma das principais caracteristicas de materiais metalicos, pois muitas
propriedades fisicas dependem da direg¢do cristalografica. A andlise da macrotextura até
meados da década de 80 era realizada apenas pelas técnicas de difragdo de raios X e
difragdo de néutrons. A possibilidade da andlise da macrotextura utilizando a técnica de
difracdo de elétrons retroespalhados no microscopio eletrénico de varredura que permite
correlacionar a medida da orientagdo com sua localizagio na microestrutura foi uma
ferramenta muito bem-vinda na area de engenharia de materiais. Neste trabalho estudou-se
o aspecto tedrico das duas técnicas e utilizou-se de ambas para a andlise da macrotextura
de chapas das ligas de aluminio 1050 e¢ 3003 com intensidade de textura, medidas através
do indice “J” de textura, na faixa de 2,00 a 5,00. Os resultados obtidos pelas duas técnicas
mostraram-se razoavelmente semelhantes, considerando-se que a estatistica dos dados
obtidos pela técnica de difragdo de elétrons retroespalhados ¢ muito inferior a obtida pela

técnica de difracio de raios X.
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Estudo comparativo da anélise de macrotextura pelas técnicas
de difragdo de raios X e difragdo de elétrons retroespalhados

COMPARATIVE OF TEXTURE ANALYSIS BY USED OF
X-RAY DIFFRACTION AND ELECTRON BACKSCATTERED
DIFFRACTION

Marilene Morelli Serna

ABSTRACT

The macrotexture is one of the main characteristics in metallic materials, which the
physical properties depend on the crystallographic direction. The analysis of the
macrotexture to middles of the decade of 80 was just accomplished by the techniques of X-
ray diffraction and neutrons diffraction. The possibility of the analysis of the macrotextura
using, the technique of electron backscattering diffraction in the scanning electronic
microscope, that allowed to correlate the measure of the orientation with its location in the
microstructure, was a very welcome tool in the area of engineering of materials. In this
work it was studied the theoretical aspects of the two techniques and it was used of both
techniques for the analysis of the macrotexture of aluminum sheets 1050 and 3003 with
intensity, measured through the texture index " J ", from 2.00 to 5.00. The results obtained
by the two techniques were shown reasonably similar, being considered that the statistics
of the data obtained by the technique of electron backscatter diffraction is much inferior to
the obtained by the X-ray diffraction.
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1. INTRODUCAO

Teoricamente no material policristalino os cristalitos ou gros deveriam
apresentar uma distribui¢do de orienta¢Ges aleatoria, porém devido aos processamentos a
que sdo submetidos, como por exemplo: deformagfo e tratamento térmico, a distribuigo
deixa de ser aleatdria e pode apresentar uma ou mais orientagdes preferenciais em relagio a
um sistema de coordenadas situado no material. Esta orienta¢do cristalografica preferencial
do material ¢ denominada de textura.

A textura como uma caracteristica fisica macroscopica do material
policristalino tem sido estudada utilizando-se a técnica de difragdo de raios X (DRX) desde
1930; inicialmente através da ndo uniformidade dos anéis de Debye-Scherrer e a partir da
década de 50 com o advento do difratémetro de raios X através do levantamento de figuras
de polos. E a orientacio cristalografica de grios individuais através do diagrama de pontos
ou padrdo de bandas de Kikuchi obtidos por microscopia eletrénica de transmisso.

Até o inicio dos anos setenta as técnicas de analise disponiveis para avaliagdo
da orientacdo cristalografica nfio permitiam correlacionar as orienta¢cdes medidas com a
microestrutura. No caso da avaliagdo da orientagdo utilizando-se o padrdo de linhas de
Kikuchi ou o diagrama de pontos no microscopio eletronico de transmissdo, a preparagdo
da amostra em folha fina € pouco representativa do material como um todo (Drake e Vale,
1995). De maneira que era impossivel levar a cabo estudos em que a textura indicava ser
uma variavel importante, como por exemplo: os mecanismos do inicio da recristalizaggo,
tanto no modelo da nucleagdo orientada como no modelo do crescimento orientado e a
avaliag@o da anisotropia das propriedades macroscopicas.

No inicio dos anos setenta Venables e Harland (1973) propuseram um novo
arranjo experimental no microscépio eletronico de varredura (MEV) que permitia a
obtengdo do padrdo de linhas de Kikuchi, através da difragdo de elétrons retroespalhados,
também conhecida por difrag@io de Kikuchi retroespalhada. Este arranjo utilizava uma tela

fluorescente acoplada a um circuito de cAmera de video. As imagens da cAmara de video
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eram entdo registradas com uma cdmera fotografica de 35 mm e o padréo identificado pelo
pesquisador. Esta técnica abriu caminho para o estudo da orientago correlacionada com a
microestrutura (Field, 1997).

Nos anos oitenta, com o desenvolvimento de cimeras de video mais sensiveis,
de dispositivos que possibilitaram a aquisi¢do das imagens por computadores e de
algoritmos de indexa¢do dos padrSes sem a interferéncia do operador, a técnica tornou-se
uma ferramenta importante na area de ci€ncias dos materiais.

Atualmente a técnica recebe diversas denominagGes: Electron Backscattered
(ou Backscattering ou Backscatter) Diffraction (EBSD), Orientation Imaging Microscopy
(OIM) ou Automated Crystal lattice Orientation Mapping (ACOM) (Schwarzer,1997).

Desde entdo a textura passou a ser subdividida em trés categorias. A
macrotextura que representa as orientacdes preferenciais presentes na amostra como um
todo, a microtextura que representa as orientagdes preferenciais medida em pontos
determinados da amostra e a mesotextura que representa a relagdo de orientagfio entre os
grdos. A Fig. 1.1 apresenta esquematicamente as relagdes entre macrotextura, microtextura

¢ mesotextura (Randle,1992; Godec e Jenko,2000).

microtextura mesotextura

macrotextura

Figura 1.1: TIlustracio esquematica das relagBes entre macrotextura, microtextura e
mesotextura (Godec e Jenko,2000).

A técnica de andlise da orientagdo cristalografica através dos padrdes de
elétrons retroespalhados (EBSP, do inglés Electron Backscattered Pattern) obtidos no
microscopio eletrénico de varredura, foi implementada comercialmente a cerca de vinte

anos atras. No decorrer deste tempo, 0s avangos nas areas de instrumentagéo e informéatica



Estudo comparativo da anélise de macrotextura pelas técnicas 9
de difragdo de raios X e difragdo de elétrons retroespalhados

tornaram possivel a aquisi¢do de um numero relevante de dados em pouco tempo. Este fato
levou alguns pesquisadores a utilizar a técnica para a analise de macrotextura.

Segundo a literatura ha ainda uma certa polémica a respeito da analise de
macrotextura pela técnica de difragdo de elétrons retroespalhados. Randle e Engler (2000)
em Introduction to Texture Analysis Macrotexture, Microtexture and Orientation Mapping,
dividem seu trabalho em duas partes, na primeira parte relacionada a analise de
macrotextura os autores consideraram que as técnicas disponiveis para avaliagdo da
macrotextura sdo a difragdo de raios X e a difracdo de néutrons, € na segunda parte
destinada a analise de microtextura como o campo de atuagfio da técnica de difragdo de
elétrons retroespalhados. Porém, no capitulo destinado a avaliagio e apresentagdio dos
dados de microtextura os autores citam a possibilidade de avaliagdo da macrotextura a
partir dos dados de microtextura sob condi¢des especiais. Por outro lado, Wilkinson e
Hirsch (1997) em um artigo de revisdo sobre técnicas de microscopia eletronica de
varredura e Humphreys (1999), ndo sé consideram a técnica para a medida da
macrotextura como discorrem sobre as vantagens desta em relagdo a difragio de raios X. A
propria Randle anteriormente, em artigo publicado em 1994, afirmara que se um numero
suficiente de dados pontuais fossem coletados tornar-se-ia desnecessaria a andlise da
macrotextura por difrag¢do de raios X.

Em ambas as técnicas a macrotextura de um material, em geral, € representada
utilizando-se as figuras de pdlos, a fungfio distribuigdo de orienta¢Ses representada no
espaco de Euler, as figuras de poélos inversas e os graficos de fibras. O tipo de
representagdo € escolhido dependendo do objetivo da medida e também em fungdo da

analise do resultado.
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2. OBJETIVOS

Os objetivos deste trabalho sio:

1. A realizagdio de um estudo comparativo dos aspectos tedricos das técnicas
de difragdio de raios X e difragfo de elétrons retroespalhados para a analise
da macrotextura;

2. O estudo da influéncia da intensidade da textura nas medidas de
macrotextura realizadas pelas técnicas de difra¢éio de raios X e difragéo de

elétrons retroespalhados.
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3. DIFRACAO DE RAIOS X

A idéia da regularidade submicroscdpica em trés dimensdes dos d&tomos em um
sélido remonta ao século XVIII, quando foi sugerida pela primeira vez por René Just Haiiy
para explicar o habito cristalino dos cristais naturais.

A comprovagdo desta idéia ocorreu em 1912 com as experi€ncias de Max von
Laue envolvendo a difragdo de raios X por redes cristalinas. Em sua experiéncia von Laue
incidiu um feixe de raios X sobre um monocristal de cloreto de sédio e registrou o espectro
de pontos obtidos em uma chapa fotogréfica, onde cada ponto é formado pela difragdo do
feixe incidente por um conjunto de planos cristalograficos. O experimento idealizado por
von Laue € utilizado até os dias hoje para a orientagio de monocristais e de grios gigantes
em materiais policristalinos.

Em 1913, Bragg propds um modelo simples de ser demonstrado
geometricamente que explica a formagdo dos picos de difragdo. Bragg postulou que o feixe
de raios X incidente é refletido de forma especular pelos planos cristalinos, isto é o dngulo
de incidéncia € igual ao dngulo de reflexfio, e que um conjunto de feixes incidindo sobre o
conjunto de planos sofre uma interferéncia construtiva e a condi¢fio para que isto ocorra é
de que o espagamento interplanar seja igual a um multiplo inteiro do comprimento de onda
incidente, equagdo (3.1). A Fig. 3.1 apresenta o diagrama esquemadtico utilizado para

mostrar as relagdes angulares utilizadas na dedugéo de Bragg.
nA =2dsen0 3.1

onde: A é o comprimento de onda incidente, d a distancia interplanar e 6 o angulo de
incidéncia.

A dedugdo da lei de Bragg a partir deste esquema geométrico é bastante
ilustrativa, porém a simplifica¢do do modelo esconde conceitos importantes do fendmeno

de difracdo. von Laue propds uma formulagdo equivalente a de Bragg, mais elegante do
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ponto de vista fisico, porém utilizando um modelamento matemético mais complexo

baseado na rede cristalina descrita no espago reciproco ou espago de Fourier.

Figura 3.1: Diagrama utilizado na dedugo da lei de Bragg (Cullity e Stock,2001).

Von Laue postulou que o feixe incidente de raios X interage com os elétrons
dos atomos acelerando-os, e estes passam a espalhar radia¢do em todas as dire¢cdes com o
mesmo comprimento de onda da radiagdo incidente, a interferéncia construtiva destas
ondas ocorrera em determinadas diregdes em fungdo da posicdo dos 4&tomos na estrutura
cristalina originando o pico de difragdo. O comportamento proposto para o elétron neste
caso ¢ o de um elétron livre sobre o qual incide uma onda plana, neste caso os elétrons
estdo ligados, porém a freqiiéncia da onda incidente é muito maior que a freqiiéncia
caracteristica do elétron ligado, de maneira que ele se comporta como um elétron livre
(Pessoa,1985).

No caso de materiais policristalinos o feixe interage com muitos cristalitos € a
difragio por diferentes planos cristalinos ocorre a0 mesmo tempo de maneira que cones de
difracdo sdo formados. Neste caso, os cones de difragdo interceptam o filme fotografico
formando anéis, conhecidos como anéis de Debye.

Quando os materiais policristalinos apresentam orientagdo preferencial ocorre
uma impressdo ndo uniforme dos anéis, esta foi a primeira maneira de se analisar a textura

em material policristalinos. Este método fornece apenas informag¢des qualitativas (Barret,
1952).
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Na Fig. 3.4 apresenta-se a figura de poélos obtida a partir de dados
experimentais. As distribuicdes de intensidade, assim como as simetrias entre os
quadrantes da figura de pdlos s@o conhecidas para determinados tipos de materiais e

processos de deformagéo e/ou tratamento térmico ao qual o material foi submetido.

Eisodo
Difratometro

Detetor

y A~

\ Fonte de
Raio-X

Figura 3.2: Esquema de posicionamento da amostra, no difratdmetro de raios X, para
coleta de dados para andlise de textura (Cullity e Stock, 2001).

No difratometro de raios X a analise de textura pode ser realizada utilizando-se
a geometria de Bragg-Bretano, ou parafocal. A Fig. 3.2 apresenta o esquema de
posicionamento da amostra, no difratdmetro de raios X, em relagdo ao feixe de raios X,
especificando os angulos alfa (o) e beta (B).

A analise utilizando o difratometro de raios X apresenta as vantagens de que o
fator de absorgdo é constante para a faixa de 0° a 50° (Cullity e Stocks,2001) e de que a
intensidade é medida de forma quantitativa por um detector. Para a obten¢fio de uma figura
de polo completa € necessario realizar-se medidas por transmissdo e por reflexdo do feixe
de raios X.

A medida por transmissdo € realizada para a faixa de angulo alfa de 50° a 90° e
a medida por reflexdo para a faixa de 0° a 50°. Na medida por transmissdo é necessario que
a espessura da amostra seja transparente ao feixe de raios X, isto implica na necessidade de

um afinamento da amostra, outro inconveniente nesta medida é a necessidade da correcéo
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da absor¢do devido a variagdo do volume do material difratante, em fungdo do 4ngulo alfa
e variacdo da distancia do feixe de raios X.

A medida por reflexdo ou método de Schulz (Fig. 3.2), que sera utilizada no
desenvolvimento deste trabalho, apresenta além da vantagem do fator de absor¢fio poder
ser considerado constante também a de que a espessura da amostra somente ¢ limitada pelo
acessorio de medida. Considerando-se estas vantagens, foram desenvolvidos métodos
matematicos que permitem a obtencdo da figura de pdélos completa a partir dos dados
experimentais obtidos pelo método da reflexdo para a faixa de angulo alfa de 0° a 75°
chamada de figura de p6lo incompleta (Lima,1986; Bunge, 1982).

A desfocalizag@io € um efeito instrumental que ocorre devido a diferenga de
area irradiada em fun¢fio do angulo alfa. Para se efetuar as corregdes de desfocalizagio séo
realizadas medidas em uma amostra isenta de orientagdo cristalografica, na qual
teoricamente intensidade € constante, de maneira que variagdes no valor da intensidade em
funcdo do éangulo alfa sdo decorrentes da variagdo da 4rea iluminada em fungdo da
geometria de medida.

Os dados experimentais obtidos sfo representados graficamente através da
figura de polos. Outras formas de representacfio da textura sdo a figura de pdlos inversa e o

espago tridimensional de Euler, a partir dos resultados obtidos ap6s o processamento dos
dados.

3.1 Figura de Pélos

A figura de pdlos é uma projecdo estereografica que mostra a variagdo da
intensidade difratada pelo plano cristalografico em relagdo a um sistema de eixos relativo a
amostra.

A Fig. 3.3 mostra a orientagdo da amostra em relagfio & esfera de referéncia e
ao plano de projecdo. A projegdo estereografica ¢ a melhor forma de representar as
relagbes angulares entre os planos do cristal, pois estas se mantém constantes
independentemente da distor¢do da area.

Na Fig. 3.4 ¢é apresentada a figura de polos obtida a partir de dados
experimentais representada na forma de curva de niveis. A localizagdo dos polos do plano

medido e as simetrias entre os quadrantes da figura de pdlos s3o conhecidas para
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determinados materiais em fungdo do tipo de processamento ao qual o material foi

submetido.

ND

- eslerha dg
refer8ncia

planc de
projegdo

Figura 3.3:  Posi¢do da amostra em relacdo a esfera de referéncia e ao plano de projecéo.
A notacgdio refere-se a amostras laminadas onde: RD € a direciio de
laminag¢do, TD a diregfo transversal e ND a dire¢do normal a superficie da
chapa (Hatherly e Hutchinson).

RO

5
d
/ ¢

/4‘1“

Figura 3.4: Figura de p6los (111) de uma chapa de Al laminada com redugéio de 95%
(Barrett, 1952).

A anilise da figura de polos consiste em se determinar quais sdo os planos
cristalograficos predominantes que estdo paralelos a superficie da amostra e as respectivas
diregdes cristalograficas que sio paralelas a dire¢fio de laminagfio (DL) em fungfo da

posi¢do dos pdlos da reflexdo medida.
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A determinacfio da orientagdo cristalografica dos pdlos que aparecem na figura
de polos € feita medido-se, com o auxilio da carta de Wulff, o dngulo entre o polo (que
representa a maior densidade de planos referentes a reflexdio medida) e o centro da
projecdo (que representa a direcdo normal) e entre o polo e a dire¢do de laminacdo. A
medida dos 4ngulos entre os pélos permite determinar o conjunto de pélos com a mesma
orientagdo cristalogréfica. Finalmente o indice referente a dire¢io de laminagdo € obtido
considerando-se que esta diregdo € perpendicular & dire¢8io normal a superficie e que deve
satisfazer as relagdes angulares com os polos presentes. A textura da amostra é denotada,
por convengdo, na forma {hkl}<uvw>, a notagio {hkl} refereAse a familia de planos que

esta paralela a superficie da chapa e <uvw> a dire¢do paralela a dire¢do de laminag3o.

PD RD RD
mouom@m @TD 10
(211){0111‘ ‘
nmtoﬁl@ @ @
(110:(?12]@ @ .
(112)[7111@ @ '

{a) {b} {c}

Figura 3.5: Proje¢Ges padrdo para algumas orienta¢Ses importantes em metais cubicos,
(a) polos (100), (b) pdlos (111) e (c) pélos (110) (Hatherley e Hutchinson).
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No caso do sistema cubico, onde o vetor normal ao plano e o plano sdo
perpendiculares € possivel calcular o angulo entre o plano cristalografico e a diregéo
utilizando-se o produto escalar entre os vetores, definidos pelos indices (hkl).

Na Fig. 3.5 s#io mostradas algumas projecGes padrdo para orientagdes
importantes encontradas em metais cubicos. Os circulos s6lidos representam poélos
presentes e os circulos abertos possiveis pélos que dependem da simetria.

Em alguns casos, as orientagdes tém uma denominagéio especifica, por
exemplo: textura cubo W {100}<001>, Goss {011}<100>, tipo cobre C {211}<111>, tipo
latdio B {011}<211>, cubo rodado WRD {250}<001>, cubo gémeo WT {221}<122>,
aluminio S {123}<634>, aluminio/latdo B/S {681}<112> (Caleyo et al., 2001).

Uma outra forma de representar a textura ¢ a figura de pdlos inversa. Neste

caso o nimero de figuras de pdlos inversas depende da simetria da amostra (Randle e
Engler, 2000).
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4. DIFRACAO DE ELETRONS

O fenémeno da difracdo de elétrons foi observado pela primeira vez em 1927,
através dos experimentos de Davisson-Germer nos Estados Unidos e Thomson na Escdcia,
que tinham por objetivo a verificagdio experimental do postulado de Louis de Broglie sobre
a dualidade onda/ particula para o elétron.

A experiéncia proposta por Davisson-Germer era semelhante & de von Laue
para a difracdo de raios X por um monocristal, enquanto que a de Thomson assemelha-se
ao método proposto por Debye-Scherrer para a difragdo de raios X por um agregado
policristalino (Eisberg e Resnick,1988).

O primeiro microscépio eletronico de transmissdo foi projetado por Ernest
Ruska e Max Knoll em 1931, baseado nos trabalhos de Hans Busch e Dennis Gabor a

respeito das propriedades das lentes magnéticas sobre o feixe de elétrons.

4.1 Formacéao do Padrio de Linhas de Kikuchi

A formagdo de um padrdo de linhas, originado por elétrons difratados pela rede
cristalina, foi deduzida teoricamente em 1928 por Kikuchi e verificado experimentalmente
por microscopia eletronica de transmissdo em 1934,

Os principios basicos que regem a formag¢do dos padrdes de Kikuchi
transmitidos e refletidos sdo os mesmos. Estes padrdes podem ser explicados tanto pela
teoria cinematica como pela teoria dindmica da microscopia. Uma vez que para se
determinar & orientagdo a partir dos mesmos € necessario apenas utilizar caracteristicas
geométricas, isto €, a posigdo das linhas no padrdo, o modelo cinematico introduzido por
Kikuchi em 1928 ¢ suficiente. Outros detalhes como a distribui¢do de intensidade das
bandas e a formagdo das linhas curvas, envelopes de Kikuchi, requerem a utilizagdo da
teoria dindmica (Schwarzer,1997).

A formagdo do padrdo de linhas de Kikuchi ocorre quando o feixe de elétrons

ao interagir com os atomos da amostra sofre espalhamento inelastico e incoerente. Estes
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elétrons sdo entfio subseqiientemente re-espalhados coerentemente quando a lei de Bragg é
satisfeita por um conjunto de planos.

A perda de energia dos elétrons no processo € da ordem de dezenas de elétron-
volts, portanto pode-se considerar que o comprimento de onda incidente (A) é igual ao
comprimento de onda difratado (A’), de maneira que a mesma construgdo da esfera Ewald
pode ser usada para o padrio de linhas de Kikuchi (Thomas,1978).

A origem dos cones de Kossel esta fixa no cristal, de maneira que quando a
amostra ¢ inclinada para um lado as linhas movimentam-se para o lado oposto do padrio
como se estivessem fixadas na amostra. Devido a esta caracteristica os padrdes de linhas
de Kikuchi sio extremamente dteis para se determinar com precisdo a orientagdo
cristalografica. O plano difratante é a bissetriz de cada par de Kossel, entdo o &ngulo
subentendido entre a linhas sera igual a 20 independente da orientagdo do cristal, ha
situagdes especiais quando esta regra ndo estd estritamente correta, e é importante para
planos difratantes de alto angulo (Thomas,1978). Os padrdes de linhas de Kikuchi
apresentam todos os planos difratantes do cristal, e aplicando-se a lei de Bragg ¢ o fator de

estrutura apropriado € possivel construir teoricamente o padrio de linhas.

4.2 Identificacio do Padrio de Linhas de Kikuchi

Na Fig. 4.1(a) é apresentado um diagrama esquematico da geometria de
formagdo das linhas de Kikuchi, quando a onda incide paralelamente ao plano difratante
(AB) dois cones de Kossel de radiagio de igual intensidade sfo difratados com os
semivértices formando um angulo de (90 - 8). Estes cones interceptam o plano da tela
fluorescente formando duas linhas de igual intensidade. Quando o plano AB ndo esta
paralelo ao feixe incidente, Fig. 4.1(b), a maior parte dos elétrons ¢ espalhada na diregéo
K1 e relativamente poucos elétrons sdo espalhados para a diregdo K2, as linhas de
intercessdo destes cones agora possuem intensidades distintas, a mais intensa (escura)
correspondendo ao cone da regifio K1 situa-se préxima ao ponto de Bragg e a linha menos
intensa (clara) correspondendo ao cone da regido K2. Cada plano do cristal possui um par
de linhas de Kikuchi, uma linha referente a orientagdo hkl e outra a reflexdo m, onde a

intensidade depende do plano difratante.
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* feixe incidente

Amostra feixe incidente

Amaostra

Plano fotogréfico

Excesso /
~w/ Deficiente

Trago do pla- '

it
Trago do plana no refletor AB {b)

refletor AB (al

Figura 4.1: Geometria de formac¢fo das linhas de Kikuchi (a) feixe incidente paralelo ao
plano difratante, (b) plano difratante sob condicdo de Bragg (Thomas,
1978).

A identificagio dos padrées de linhas de Kikuchi pode ser feita pela
comparagdo com mapas de linhas de Kikuchi conhecidos ou pela medida dos pardmetros:
distancia e angulos entre as linhas, inicialmente identificando-se a familia de planos pela
distancia entre linhas e os planos pelo dngulo formado entre os diversos pares de linhas.

A distncia angular entre as linhas de um par de Kossel ¢ igual a 20, Fig.

4.1(a), temos que para diferentes conjuntos de pares de Kossel de espagamento p;, p2, etc.:

p, =K20,, p, =K20,, p, =K26, (4.1)

onde: K € o comprimento efetivo da camara (L) na microscopia eletronica de transmisséo e
no caso da microscopia eletrdnica de varredura a distdncia entre a amostra e a tela
fluorescente.

Usando-se esta relagdo é possivel identificar as reflexdes h;kil;...hykuls, ©
padrdo pode entdo ser calibrado em termos das distdncias na tela fluorescente e os
correspondentes dngulos.

A identifica¢do de cada uma das familias de planos ¢ feita da seguinte maneira:
na Fig. 4.2 ¢ apresentado um esquema de linhas de Kikuchi composto de trés pares de
Kossel que se interceptam formando os angulos «, B € y, os pontos de intersegdo A, B e C

sdo chamados de eixos da zona ou pdlos de Kikuchi.

COMISSAO NACIONAL DE ENERGIA HUCLEAR/SP-IPEN
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Figura 4.2: Esquema de padrio de linhas de Kikuchi ilustrativo para indexagfo da
diregdo paralela ao feixe (Thomas, 1978).

Para os cristais cubicos temos que:

1 hP+k*+1°
pEi a— 4.2)
Da relagdo acima:
p,d, =AL, p,d, =AL p,d, =AL 4.3)

portanto:

p_vhi+kI+1 P Jh2+k+1

=N T T e =N L (4.4)

P, JhZ+k2+12° Ps JhZ+kI+D

Os valores de hkl sio obtidos por tentativa e verificados a partir da medida do
angulo entre as linhas, utilizando o produto escalar:
cos0 = 4 (h,h, +kk, +11,)
Wh2 +1¢ +12 fh2 +13 + 12

\ (4.5)
)

Obtida a identificacio de cada plano, o polo de Kikuchi que ¢ a reflexfo

perpendicular as reflexdes co-planares é obtido pelo produto vetorial entre as reflexdes.
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Os indices da diregfo paralela ao feixe de elétrons sdo calculados medido-se as

distancias OA, OB e OC e convertendo-as em angulos OA, OBe OC através da relagdo

(4.1). Considerando os indices do eixo paralelo ao feixe como [uvw] temos que:

cosOA = U, ¥ V9, Wh
vul +v: +w? pr +qf +1f

cosOB = up, + V4, ¥ Wh (4.6)
Vu? +v2 +w? \/pj +qi+r}

c0sOC = op, T ¥4, T W

Ju? +v? +w? \/pi +qi+17
onde: pqr ¢ a diregio do polo de Kikuchi.
Resolvendo o sistema de equagdes acima se obtém a diregfio paralela ao feixe.
Quando se obtém um padrdo com auséncia de polos a identificagdo pode ser

feita por comparagdio com os chamados mapas de Kikuchi, que sdo padrdes de Kikuchi

calculados (Thomas,1978; Schwarzer,1997).

4.3 Obtencéo dos Padrdes de Kikuchi no MEV

A obtencdo do padrio de elétrons retroespalhados (EBSP do inglés: Electron
Backscatter Pattern) no microscopio eletronico de varredura é realizada utilizando-se o
arranjo experimental apresentado na Fig. 4.3. O feixe de elétrons interage com a amostra
que ¢ posicionada formando um &ngulo que varia de 0° a 80° em rela¢dio a posi¢do normal
da amostra no microscopio. Os elétrons retroespalhados incidem sobre a tela fluorescente,
colocada o mais proximo possivel da amostra, forma'ﬁo o padrdo de Kikuchi. Na parte
posterior da tela estd situada uma cémera acoplada a um sistema de captura do padrio
formado na tela possibilitando a digitalizagdo do mesmo que sera analisado por meio de
programas de computadores especificos (Drake e Vale,1995).

As inclinagdes da amostra menores que 20° sfo utilizadas para estudos de
superficie, a faixa de 20°-30° fornece padrdes com maior intensidade de elétrons que
sofreram espalhamento ineldstico e dngulos maiores que 30° proporcionam padrées mais

definidos, porém limitam a 4rea analisada (Schwarzer,1997).
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O padréo de elétrons retroespalhados nitido s6 € obtido se o feixe atingir um
volume de amostra que seja virtualmente um cristal perfeito; regides de subgrios ou sob

tensdo produzem padrdes que se sobrepdem ou que sdo encobertos pela radiagio de fundo.

CAMERA TV

FEIXE DE
ELETRONS
TELA DE
FOSFORO

AMOSTRA

UNIDADE
CONTROLE
CAMERA

Figura 4.3: Esquema do arranjo experimental utilizado para obtencdo dos padrdes de
elétrons retroespalhados no MEV (Drake e Vale, 1995).

A tensfo de aceleragdo determina varios fatores. TensGes mais altas aumentam:
a eficiéncia da tela fluorescente e o brilho do feixe primario ¢ diminuem a interferéncia de
campos magnéticos e elétricos externos, principalmente quando sio utilizadas distancias de
trabalho grande, também proporcionam maior penetragdo do feixe de maneira que os
elétrons retroespalhados podem estar sendo originados de camadas mais profundas,
evitando desta maneira a andlise das camadas mais superficiais que podem apresentar
problemas de oxidagdo, contaminagio ou deformacfio decorrente do processo de
preparacio de amostras. Por outro lado tensdes de aceleragdo menores aumentam a
resolucéio espacial e sdo uteis quando se deseja uma penetragdo menor do feixe.

Estes fatores, assim como o didmetro do feixe, a preparacdo da amostra e a
orientagfio do grdo, determinam a qualidade do padrio formado sobre a tela fluorescente
que serd capturado pela cAmera.

A qualidade da imagem, que ¢ o padriio capturado pela cdmara, depende dos
ajustes de ganho e}'etr(‘)nico da cimera e do tipo de cdmera utilizada. Os tipos mais
utilizados sdio as CCD com elemento peltier ¢ as SIT (silicon intensified target). A CCD

trabalha em uma grande faixa de condi¢Ges de operagdo do microscépio, a imagem neste
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tipo de cmera s6 ¢ adquirida apés o acumulo de um certo nimero de elétrons enquanto
que na cadmera SIT este tempo € muito menor.

A calibragdo do sinal da cidmera de video consiste de um procedimento que
visa estabelecer um nivel de sinal que sera considerado como radiagdo de fundo. Este valor
serd subtraido do valor do sinal possibilitando obter o maior ganho possivel deste; este
procedimento é realizado para cada andlise individualmente. O nivel de radiagdo de fundo
¢ obtido fazendo-se com que vérios grios contribuam para a formag#o de varios padrdes ao
mesmo tempo, utilizando-se baixa magnificagdo, de maneira que a imagem formada seja
difusa e nfio permita a identificagio de nenhum padrio, ou pela desfocalizagdo da lente
objetiva (Schwarzer,1997).

A imagem da cdmara ¢ digitalizada de maneira que possa ser analisada por
meio de programas de computador. Esta imagem € composta por um determinado nimero
de “frames”, quanto maior o nimero de “frames” melhor sera a qualidade da imagem
digitalizada, entretanto o tempo de aquisi¢do de cada imagem sera proporcionalmente
maior. Em geral no processo de digitalizagdo ocorre uma redugdo no nimero de “pixels”
em relagdo & imagem inicial, para imagens de boa qualidade neste processo nido ocorre
perda significativa de informag¢des (Lassen,1997)

A identificagéio dos pares de Kossel pelo olho humano € uma tarefa muito
simples, e inicialmente os padrdes eram identificados pelo operador, porém este
procedimento ¢ bastante demorado. O desenvolvimento de algoritmos computacionais que
possibilitaram a identificagdo automatica da orientagdo a partir da imagem digitalizada
permitiu uma maior versatilidade para a técnica, entretanto implicaram na introdugdo de
orienta¢des identificadas erroneamente; estes algoritmos ainda hoje sdo objetos de estudos.

Os algoritmos mais utilizados atualmente em programas comerciais sdo: de
Juul-Jansen & Schmidt, de Burns e da transformada de Hough. A exatidio e precisdo da
orientagdo do padrdo utilizando-se o método de Burns e da transformada de Hough sdo
equivalentes, a diferenca reside no tempo de processamento (Wright,1993). Apresenta-se a
seguir os principios bésicos do método da transformada de Hough que é o algoritmo
utilizado pelo programa computacional OIM, desenvolvido por TexSEM Laboratories Inc.,
que sera utilizado nas analises neste trabalho.

A transformada de Hough € uma transformac8o paramétrica que transforma um

conjunto de pontos em um pardmetro espacial discreto, no qual cada ponto representa um
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inico exemplo da forma procurada. No caso da imagem do padrfio de linhas de Kikuchi os
pontos sdo os “pixels” da imagem digitalizada e a forma desejada ¢ uma linha em duas
dimensdes (Lassen,1997).

A escolha mais natural no caso de linhas retas é a parametrizagdo normal, ver
Fig. 4.4, onde a origem do sistema de coordenada ¢ coincidente com o centro da imagem
digital. Uma vez que a imagem digital ¢ uma matriz de n linhas (I) por m colunas (c) de

“pixels” o centro € obtido pelas seguintes relagdes:

_-h o _(m-)

0 > 0 > 4.7
E as coordenadas (x,y) de cada “pixel” sdo dadas por:
(x5, y)=(0~%,6-Y,) (4.8)
De maneira que a parametrizago ¢ dada por:
p=xcosO+ysenHd 4.9

onde: p ¢ a distdncia da linha até a origem do sistema de coordenadas, 6 € o angulo
formado entre o eixo x e o vetor normal a reta e (x,y) as coordenadas do “pixel”.
Restringindo o dngulo 0 ao intervalo [0,m][ a distdncia p assume valores positivos €

negativos, portanto p pertence ao intervalo [-R,R] onde R € a distancia entre o centro e a

borda da imagem.

y

T

p = xcos80+ysin®

Figura 4.4: Esquema ilustrativo dos pardmetros da transformada de Hough.

Para se calcular a transformada de Hough o espago parametrizado deve ser
quantizado para Px®, de modo que p assume valores do conjunto

P={p,eRLlp, =-R+(k+05ApAke[0,L..,N-1]} e 0O assume valores de
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®={0,eR L6, =(1+0,5A0Al€[0,1,...,.M—1]}. O tamanho do intervalo quantizado €&
Ap = 2R/N e AO = n/M. A escolha da resolugdo do pardmetro de espago ¢ de fundamental
importancia para se realizar a transformada de Hough e tem sido estudada exaustivamente.
No caso dos padrdes de linhas de Kikuchi valores de M e N entre 100 ¢ 160 tem
apresentado resultados frutiferos.

A transformada de Hough pode ser interpretada como um procedimento de
reunido, onde cada “pixel” “vota” para todas as linhas nas quais esta localizado. Os votos
sdo somados em uma matriz TH(p, 6,) e a soma total indica a probabilidade relativa das
diferentes linhas.

Este sistema implica que linhas longas no espago imagem recebem maiores
votos que as mais curtas, no caso especifico de padrbées de Kikuchi onde o interesse
principal é identificar bandas formadas por linhas claras e escuras ¢ necessario minimizar
este erro introduzido pela aplicacdo da transformada de Hough. Isto pode ser feito
adotando-se um nimero de “pixels” que serd considerado como um valor limite e de
normalizagido de maneira que:

THEG e, 0> MIN
TH(pkae1) = TI—IB(pk’el) (410)

0,THB(p, ,0,) <MIN
onde: THB(p,,0,) corresponde a transformada de Hough para cada “pixel” tendo valor

igual a 1 dentro da éarea de interesse de uma imagem artificial ¢ MIN ¢ um pardmetro
escolhido pelo operador para o numero de “pixels” minimo que serdo considerados na
transformada da imagem real.

Este procedimento permite identificar as linhas na imagem digitalizada, porém
devemos lembrar que o padrio de linhas de Kikuchi ¢ na realidade formado por pares de
linhas que correspondem aos diversos planos cristalograficos € o objetivo final €
determinar as linhas de um mesmo par. Os algoritmos matematicos com essa finalidade s&o
bastante complexos e nfo serdo abordados neste trabalho.

A obtencdio do padrio de linhas de Kikuchi pode ser resumida nas seguintes
etapas:

e C(Calibracdo do sinal analégico para obtencdio da melhor relacdo entre as

bandas e a radiag@o de fundo.






Estudo comparativo da anélise de macrotextura pelas técnicas 28
de difracéo de raios X e difragdo de elétrons retroespalhados

da amostra e a diregdo <110> paralela a direg¢fio da inclinagfio da amostra. Neste método o
operador interage com o software identificando os pdlos de Kikuchi no padrdo obtido, a
partir dos quais a posi¢do do centro do padrfio e a distdncia entre a amostra € a tela
fluorescente s@io obtidos, ajustando-se pelo método dos minimos quadrados a posi¢do das
bandas medidas com a posi¢fio calculada para as bandas. A principal desvantagem deste

método € a necessidade de garantir que o posicionamento da amostra seja igual ao do

padréo.

Feixe de eléirons

+ incidente

Tela Fluorescente’

Figura 4.6: Esquema utilizado para determinar o centro do padrio (CP) (Randle e
Engler,2000).

O método da autocalibragio permite que a calibragdo seja realizada utilizando-
se a amostra que serd analisada. Neste método os pardmetros geométricos iniciais sdo
obtidos em geral utilizando um dos meétodos descritos acima. O padrdo obtido para a
amostra ¢ indexado e cabe ao operador averiguar se o padrdo calculado e o obtido sdo
semelhantes, € possivel alterar os pardmetros de maneira a se obter o melhor ajuste entre os
padrdes obtidos experimentalmente e calculado (OIM-Tutorial, 2000).

Os parametros geométricos ajustados tém validade em uma regido bastante
limitada, uma vez que com a varredura do feixe sobre a amostra implica na mudanga destes
parametros. Para magnificacGes inferiores a 300 vezes o erro introduzido é bastante
significativo, mesmo utilizando recursos para a corre¢do destes pardmetros como o foco

dindmico. Portanto a drea de cada campo analisado acaba sendo bastante restrita.
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4.5 A Indexaciio do Padrao de Elétrons Retroespalhados

A indexac¢fio automatica do padrdo € realizada a partir das linhas identificadas
pela transformada de Hough.

O programa computacional OIM permite escolher o numero minimo (desde
que superior a trés) e maximo de bandas identificadas pela transformada de Hough que
serdo utilizadas para a indexag¢do do padrfio e também oferece a opgdo de considerar ou
ndo a medida da distancia interplanar (OIM-Tutorial, 2000).

O algoritmo computacional pode ser resumido da seguinte forma: apds a
identificagdo das bandas sfo calculadas, a partir do algoritmo apresentado na segdo
“Identificacio do Padréio de linhas de Kikuchi”, as possiveis orientagdes que satisfazem a
todos os tripletos formados pelas bandas identificadas pela transformada de Hough, de
acordo com as fases cristalinas preestabelecidas pelo operador (Wright e Adams,1992).

O conjunto de orientagdes é formado por mapas de Kikuchi calculados que
podem ser sobrepostos ao padrdo obtido. A escolha do mapa (orientagdo) que apresenta o
maior numero de linhas coincidentes ¢ realizada pelo operador.

Este procedimento torna a indexa¢do do padréio, e conseqiientemente a andlise
como um todo, uma etapa bastante demorada. A fim de se atingir um nivel de automagéo
do sistema que permitisse a indexagfio do padrio sem a interferéncia do operador foram
desenvolvidos algoritmos visando estabelecer indices de confiabilidade para cada uma das
possiveis orientagdes de maneira que a escolha da melhor orientagdo fosse realizada a
partir de um algoritmo matematico. Alguns autores propdem um valor da ordem de 17% a
20% para o numero de padrdes identificados erroneamente, no entanto este valor depende
do numero de “frames” escolhido para a digitalizagdo do padréo e da qualidade do padréo.

A escolha entre o procedimento automético e o procedimento com a

intervengdo do operador para a indexagdo do padrdo depende de varios fatores (Trimby et
al.,2002).

4.6 A Qualidade e Confiabilidade do Padrao
O processo descrito acima implica na introducdo de diversos pardmetros que
geram incertezas na identificagdo da orientagdo, para se avaliar estas sdo utilizados: o

indice de qualidade da imagem (IQ) e o indice de confiabilidade da orientagfo (CI).
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O indice de qualidade da imagem € fun¢fo: de pardmetros do microscopio,
como tensdo de aceleragdo, corrente do filamento e didmetro do feixe; da preparagdo da
amostra; da calibragdo do processador do sinal captado pela cdmera de video; de
caracteristicas fisicas da amostra; da orientagdo do cristal e dos defeitos no volume
amostrado.

O indice de qualidade da imagem ¢ determinado pela somatéria das diferengas
entre os valores do pico da transformada de Hough e o sinal de fundo (background). Ele
também pode representar uma medida da integridade da célula cristalina (Field et
al.,1999).

O indice de confiabilidade da indexa¢do do padrdo é o pardmetro que avalia a
exatiddo da indexag8o do padréo.

O célculo do indice de confiabilidade é fun¢do do nimero de bandas
identificadas na imagem, limitado pelo nimero maximo de bandas determinado pelo
operador.

Os algoritmos mais comuns utilizados no calculo do indice de confiabilidade
utilizam um sistema de votos, onde cada uma das possiveis orientagdes recebe um
determinado numero de votos em fungfio do nuimero de tripletos identificados. Duas
solugdes sdo consideradas iguais quando o angulo de desorientagfo entre elas ¢ menor que
5° (Wright e Adams,1992).

Conforme descrito acima os indices de qualidade e confiabilidade dependem de
fatores fisicos da amostra e de pardmetros matematicos utilizados na transformada de
Hough e na calibragdio do centro do padrdio. Portanto, os valores ideais destes indices
devem ser estabelecidos para cada amostra individualmente (Doherty,2002 — Comunicagio

pessoal).

4.7 Preparaciio de Amostras para EBSD

A microscopia Otica e de varredura sfio as principais técnicas utilizadas na
analise da microestrutura e, portanto os procedimentos de preparagfo da superficie estdo
bem estabelecidos. Para este tipo de anlise a superficie € preparada através da remogdo de
camadas superficiais deformadas (Samuels,1982) através de lixamento utilizando lixas de
carbeto de silicio de 120, 220, 320, 400, 600 e 1500, e posterior polimento com pastas de

diamante com granuldmetrias de 6, 3 e 1 um. Neste procedimento a camada deformada por

~OrcCE MACIONA! DE ENERGIA MUCLEAR/SP-IPEN
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uma lixa é removida pela lixa seguinte de granuldmetria menor. Estima-se que a camada
deformada € da ordem de duas vezes o tamanho da particula utilizada para a remocéo, de
maneira que no final deste processo havera uma camada superficial deformada de cerca de
2pm, que ndo influenciara na andlise da microestrutura.

Para a andlise pela técnica de difragdo de raios-x este procedimento é
compativel, pois a penetragdo do feixe ¢ muito maior, da ordem de 10 a 100 pum
dependendo do material e da radiacdo utilizada. Porém para a obtengdo dos padrdes de
elétrons retroespalhados onde a informagfo obtida ¢ de uma camada superficial com
espessura de até 50 nm (Mehnert et al.,1999; Medevielle et al.,1998) a presenca de uma
camada superficial deformada pelo procedimento de preparagdio de amostra implica na ndo
obtengdo dos padrdes ou mesmo na obtencdo de padrdes difusos decorrentes desta
deformagdo que ndo_representativos do estado real da microestrutura da amostra e que
podem ser interpretados erroneamente (Schwarzer,1997; Medevielle et al.,1998).

O polimento final para remogdo desta camada pode ser realizado por diversas
técnicas, a mais citada na literatura € o eletropolimento (Kiaei et al.,1995;
Humphreys,1999; Mehnert et al.,,1999; Ubhi et al,1995 e 1996; Rios et al.,2001). O
polimento mecéno-quimico com uma solugfo de ataque incorporada a alumina ou silica
coloidal e o polimento quimico também sfio sugeridos por diversos autores
(Schwarzer,1997).

Katrakova e Miicklich (2001) sugerem em seu trabalho de preparagdo de
amostras para andlise por EBSD para diversos materiais e propde a utilizagdo do indice de
qualidade da imagem (IQ) para avaliagdo da prepara¢do da amostras, € descrevem diversas
técnicas de preparagdo para diversos materiais metalicos. Porém ndo existe na literatura
descrito um método confidvel para se determinar com confianga que o processo de

preparacdo da amostra possibilitou a retirada total da camada deformada.
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5. FUNCAO DISTRIBUICAO DE ORIENTACOES

A fungdo distribuicdo de orientagdes (FDO) (no inglés: orientation distribution
function — ODF) é uma fun¢fo densidade que descreve as densidades das orientagdes dos
cristalitos presentes no volume considerado.

A andlise quantitativa da textura obtida pela fungfo distribui¢éo de orientagGes
somente ¢ feita por métodos matematicos. Williams usa uma soluco iterativa pelo método
dos minimos quadrados, enquanto que Roe e Bunge propuseram, independentemente, o
método da expansdo em série usando esféricos harmonicos generalizados. A abordagem de
Bunge (1982) € utilizada para a obtengdo da fun¢fo distribuicdo de orientagGes tanto para a
técnica de EBSD utilizando o programa OIM, como para a técnica de difragdio de raios X
com o programa de computador desenvolvido por Lima (1991).

Nesta se¢do € descrito o método dos harmonicos esféricos utilizado por Bunge
para a determinagdo da funcfo distribuicdo de orientagdes, e os métodos utilizados pelas
duas técnicas para a obten¢do dos coeficientes da expansdo em série, considerando o caso
de chapas laminadas onde a simetria da amostra é ortorrdmbica e a para a simetria cubica

do cristal.

Figura 5.1:  Defini¢do dos angulos de Euler entre os sistemas de eixos coordenados da
amostra e do cristal.
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Para se descrever a orientagdo de um cristalito em uma posigdo (x,y,z) dentro
do material é necessario fixar um sistema de coordenada na amostra € outro no cristalito, a
orientagdo pode ser descrita pelas rotagGes necessarias para que os dois sistemas sejam
coincidentes. No caso das chapas laminadas o sistema da amostra é referenciado em
relagdo a dire¢do de laminagdo (DL), a diregfio transversal (DT) e a direcdo normal ao
plano da chapa (DN) e nos cristalitos o sistema ¢ fixado nas dire¢des <100>, <010> ¢
<001> do reticulo de Bravais ctbico do arranjo atdomico.

A Fig. 5.1 mostra a definicio dos angulos de Euler entre o sistema de eixos
coordenados da amostra e o sistema de eixos coordenados do cristal quando este sofre uma

rotacdo definida como:

g=2(0,9,9,) (CRY
Escrevendo a rotagdo g explicitamente temos:

¢, =¢,(X,,2)

¢ =4(x,y,2) (5.2)

P, =0,(X,Y,2)
portanto, para a descri¢gdo completa da orientagdo de um cristalito sfio necessarias trés
equagdes com trés incognitas cada uma, o tratamento matematico a partir destas equagGes
para a descrigdo das orientagdes de muitos cristalitos visando o estudo de propriedades
fisicas que dependem da orientagdo cristalografica € muito complicado.
Quando o interesse é a distribuicdo total das orientagdes dentro material, a
macrotextura, pode-se desconsiderar a posicédo e fazer a seguinte simplifica¢do:

av
v " f(g)dg (5.3)

onde: dV ¢ a totalidade dos elementos de volume da amostra que possuem a orientagéo g
dentro do elemento de orientagdo dg € V o volume total da amostra.

No caso das medidas obtidas por EBSD onde a orientagdo de cada grio ¢
medida individualmente a fungfio distribuigdo do nmiimero de cristalitos (N) € definida de
maneira similar:

dN
N - [(e)xde (5.4)

A fungdo distribuigfio de orientagdes é uma fungfio densidade e, portanto pode

ser normalizada de maneira que:
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cjf(g)dg =1 (5.5)
para uma amostra que ndo apresenta nenhuma orientagio preferencial temos que:

f,ddg=1 (5.6)
o elemento de orientagdo dg em termos dos dngulos de Euler € escrito como:

1 .

dg =Wsmd)d<|)d(pld(p2 5.7
portanto:
f=1.

Normalizada desta maneira a fungdo ¢ expressa em termos de miltiplos da

distribui¢do aleatéria.

5.1 O Método da Expanséiio em Série
Uma das possiveis solugdes para a equagdo diferencial da funcfo distribuigéo
de orientagdes ¢ a expansdo em série de harmdnicos esféricos, que expressa em termos dos

angulos de Euler tem-se:

o 41+l . .
£(@14:9,) =D > > Clme™P™ (§)e™ (5.8)
1=0 m=-~In=-1
onde: P"™(¢) sfo certas generalizagSes das fungdes associadas de Legendre.
Como f(o,,0,9,) é uma fungdo distribui¢do de densidades, isto implica que € uma
quantidade real entéo:

£(9,,6,9,)=f"(¢,,4,0,) (5.9)

onde: o asterisco denota o complexo conjugado, isto implica que os coeficientes da

expansio em série possuem a seguinte propriedade:
-m-n __ m+n ~*mn
" =(C=Dp"™"C™.
Outra consideragdo importante refere-se a simetria presente no cristal, assim

como a simetria estatistica presente na amostra, que fazem com que vérias rotagdes sejam

equivalentes.
A partir destas consideragdes é possivel ver que para que f(o,,9,p,) satisfaca a

condicdo de quantidade real e as condigdes de simetria é necessdrio que alguns dos
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coeficientes sejam nulos e outros iguais entre si, assim a expansdo em série pode ser

substituida pela expressio:

o M(1)N() .
f@)=)> > Cl"T¥(g) (5.10)
1=0 p=1 v=l
onde:
T iW (g) = T rv ((plad)a (Pz) = eiH(Pz PIMv (¢)eiV(P| (51 1)

e T}"(g) so harménicos esféricos generalizados simétricos, os pontos a esquerda

indicam a simetria do cristal e os a direita da amostra, as fungdes simétricas s3o todas

combinagdes lineares de fungdes usuais, portanto podem ser escrita como:

+1  +l

T (@)= D A™ATT(@) (5.12)
m=-] n=-1
que pode ser escrita como:
. +1 +1
T (@=2 A™T™(@=2 A" T"() (5.13)
m=—1 n=-1

desta maneira os coeficiente A ™ expressam a simetria do cristal e os coeficiente A"

devem ser escolhido de maneira a satisfazer a simetria da amostra, os valores de M(]) ¢

N(]) representam o niimero de solugSes independentes que sdo enumeradas pelos indice p e

v, respectivamente. Desta maneira os coeficientes A ™e A" dependem apenas da

simetria do cristal e da simetria da amostra, respectivamente.
Os harmoénicos esféricos generalizados simétricos compdem um sistema de

equagdes ortonormais de maneira que:

. v 5 —_ 1
T @ T} (2)dg =588, 8, (5.14)

Denotando os indices na equagdo (5.10) por I, p’ e v’ e multiplicando ambos

os lados por T 1 (g) temos:
L, © MAONAY -
Jr@ T @dg=). > > T4 ()T (e)dg (5.15)

1'=0 w'=1 v'=1

usando a equacdo (5.14) temos

cr =L@ T} (e (5.16)
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portanto conhecendo os valores de f(g) € possivel obter os coeficientes da expanséio em

série ou obtendo-se os coeficientes € possivel obter a f{(g).
A maneira de calcular os coeficientes C}"depende dos dados experimentais

disponiveis.

5.2 Calculo dos Coeficientes C;" a partir das Figuras de Pélos

Incompletas

O célculo dos coeficientes C!” somente € possivel a partir dos dados de figuras
de pdlos completas, porém a técnica de difragdo de raios X néo permitem a obtencéo destas
utilizando apenas um tipo de arranjo experimental (reflexdo ou transmissfo). Lima et al.
(1986) propuseram o seguinte método matematico para a obtengdo da figura de pdlo
completa a partir de dados experimentais da figura de pdlos incompleta medida pelo
método da reflexdo.

0] me’todo desenvolvido baseia-se no método proposto por Bunge utilizando
também uma expansio em série para descrever matematicamente a figura de polos:

Lmax N(I) M(l) .
Ph,(y) = Zz[zl 1ZC"VK “(h)}K (y) (5.17)

1=0 v=1
onde: h, = (h,,k,,l,)representa os indices de Miller do plano cristalografico escolhido, y o
sistema de coordenadas da amostra (a,p), Kl'“e K}’ sdo os harmonicos esféricos de

superficie simétricos do cristal e da amostra respectivamente, € C|"” os coeficiente a serem
calculados.

O método se baseia na hipdtese que:

> [P0, () aerto = PRi(Y) o I dy = min (5.18)
i B
onde: i ¢ o numero de figuras de pélos incompletas, B € a regifio analisada( 0 <a <o, ) e
(O <B< g) , 0 limite de B € definido pela simetria estatistica da-amostra.

Substituindo a equagfio (5.17) na equagfio (5.18) e introduzindo o fator de

normalizacdo Nj, temos:
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Lmax N(1) M() - . 2
Z N Ph (y)observado Z Z l:21 1 z C{W K l;‘l (hl)jl. K ;' (Y) dy = min (519)
1=0 v=1
onde:
27:/
— j jph (y)dy (5.20)

Para o caso da simetria do cristal ciibica a expressdo (5.20) pode ser
aproximada por:
[Ph,(y)dy

N, =2 (5.21)
fay
B

i

Derivando a equagfio (5.19) em relagdo & C"' e re-arranjando as variaveis:

> IK:*." h)K? ()
| Lyge M) NQ) (5.22)
[N Ph (Y opservado ~ Z ZZZI 1C*“K ¥ (K} (y)]dy 0
K2 (8,) [Ph (P opsrvato K (1)dy = AL (h) (523)
R M)K Y (ndy =& (5.24)
¥R 0K () = o (5.25)

~21+1

Re-escrevendo a equagéo (5.22):

Lo MAONAY 4.7

2222“10:*“ o ZN ALV (h) (5.26)
1=0 p=1 v=1

Para o caso da simetria da amostra ortorrOmbica os harménicos esféricos de

superficie simétricos podem ser escritos como:

£ P2 (cosa)-cos[(2v-1)B] (5.27)

Ki(=—=
1 ¥ .
onde: ¢' =1 parav=le ¢’ = V2v para v#1 e P(cosa)sdo os polindmios de Legendre

associados. E também devido a simetria temos:
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W =E18,, ,onde & é a fungio delta de Dirac.

A equagdo (5.26) torna-se entdo:

Lm,xbil)% 4n Cahlrey =ZN~AW'(h') (*28)
2141 1 TR & A |

=0 p=1 v=1

onde os termosa* e & dependem apenas da simetria do cristal ¢ da amostra e o termo no
segundo membro da equacgdo dos dados experimentais. Desta maneira a partir do sistema
formado pelas equagdes (5.28) ¢ possivel obter-se os coeficientes Ch" da expansdo em

série.

53 Calculo dos Coeficientes C}" a partir de Medidas Individuais de
Orientagio (EBSD)
As medidas individuais de orientages fornecem o valor da f{g) diretamente,
Bunge (1982) propds um algoritmo para calculo dos coeficientes C!" a partir da equagio

(5.16), que pode ser escrita considerando-se as orientagdes de diversos cristais diferentes

como:

N .
Zvi T 1lle (g;)
Cl =(21 +1)LN— (5.29)

2V,
i=1

onde: T (g,)é o harménico esférico generalizado simétrico da orientagdo i, V o volume

do gréio com orientagfio g; € N o numero de grio amostrados.

Neste algoritmo as orientagdes g; sio modeladas por uma fun¢do de Dirac, isto
¢ g somente ¢ diferente de zero para os pontos g=g;. O valor de L4 neste caso deve ser
escolhido suficiente grande para que a f(g) calculada seja uma fun¢do suavizada de
maneira que a largura média dos maximos seja da mesma magnitude da separagdo entre
eles e suficientemente pequena para que orienta¢des individuais nfo sejam resolvidas.

Esta abordagem implica no célculo de f(g) negativas ao redor dos picos de
maximo devido ao efeito de truncamento da série, o que ndo tem sentido no caso de uma
fungdio distribuigdo. Considerando isto alguns autores propuseram o modelamento de cada

orientacdo por uma fungfio gaussiana (Baudin e Penelle,1993), de modo que:
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N S
Cc! =§ZKT. (g) (5.30)

i=1

onde:

(-ﬁmzj [-(m)’&}
4 4
c —C

K= (5.31)
)

onde: o € a largura do pico da gaussiana centrada na orientagéo g;.

1-e

O pardmetro o esta relacionado com a largura a meia altura da gaussiana por:

b
0= (5.32)

onde b representa o espalhamento ao redor da orientagéo.

Wagner et al. (1981) discutiram a escolha de ® em fungfio da escolha de Lisx
da expansio em série e sugerem os valores de 8° e 5° para Lnsu=22 € Lns=34,
respectivamente. Posteriormente Wagner mostrou que ® também pode ser relacionado com
0 “sharpness” da textura (p) e com o nimero de medidas individuais.

Baudin e Penelle (1993) apud Wright ¢ Adams sugerem a utilizagio da

seguinte expressio no caso de material com estrutura cibica ¢ amostra com simetria

ortorrdmbica:
Tp "
0= (Ej (5.33)
onde: p é o pardmetro que descreve o shapness da textura (p =1 para amostras aleatdria e
p—0 para amostras fortemente texturadas) e N o numero de medidas de orientagdes.
No caso da utilizagdo do recurso de amostragem por malha do programa OIM
para aquisi¢do de dados os coeficientes C}"” passam a ser calculados pela expressdo:

Ccv = %ng,*m“(gi) (5.34)
onde: N é o numero de orientagdes medidas, K como definido na expressdo (5.31) e T™
sfo as fungdes harmonicas esféricas.

O uso da expressdo (5.34) acarreta erro se o passo da malha for escothido de

maneira que cada grio seja amostrado uma unica vez, neste caso o procedimento mais

correto € a medida de orientagGes aleatoria na amostra.
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5.4 O Indice “J” de Textura

Para representar a intensidade de textura de um material Bunge (1982) propds a

utiliza¢do do indice “J” de textura definido como:

1
I=——qlf@ldg (5.38)

onde: f(g) é a fungdo distribuicio de orientagdes integrada no espago de Euler. Para

amostras sem textura f{g)=1, portanto J=1 para um monocristal J — .

5.5 O Parametro p

Para a comparagdo entre as fungdes distribuicdo de orientagdes obtidas por
difracdio de raios X e por EBSD, Pospiech propos a andlise da convergéncia entre os dados
obtidos por EBSD e por difragdo de raios X utilizando o pardmetro estatistico p, o qual
representa o0 desvio médio quadratico relativo entre as duas texturas (Randle e
Engler,2000):

_ q(ﬁ) _FN)2 dg
- C;fF;dg

onde: Fy é a fungdo distribuigdo de orienta¢des obtida por difragio de raios X e Fy a fungéo

.100% (5.35)

Po N

distribuicdo de orienta¢des obtida por EBSD.

O nimero de medidas de orientagdes individuais N necessario para que o
parimetro pon seja minimo na compara¢fio dos resultados obtidos pelas duas técnicas €
determinado a partir do qual o valor do pardmetro pon € praticamente constante. A Fig. 5.2
apresenta a evolugdo para uma amostra de Al-1,3%Mn.

Este pardmetro também pode ser utilizado para se determinar o numero de
orientagdes necessarias para que a fungfo distribuicdo de orientagdes obtida a partir dos
dados de EBSD seja estatisticamente representativa quando nfio se dispde de uma fungéo
distribui¢do de orientagGes de referéncia. Neste caso define-se:

_ 4(FN - N)zdg
Pnn = _ﬁag—“

onde: Fy» ¢ Fy sfo as fungdes distribui¢do de orientagdes obtidas com N’< N dados de

.100% (5.36)

medidas de orientagdes individuais (vide Fig. 5.2).

L enrmetA M EARISP-IPEN
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p (%]

404 3
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Figura 5.2: Evolugdo do pardmetro pon € pwn para uma amostra de Al-1,3%Mn
(Randle e Engler,2000).

O parametro pnN converge para zero, enquanto que o pardmetro p(0,N) tende
a estabelecer um patamar em valor superior a zero. Esta diferenca pode ser atribuida a
existéncia de “phon” (isto ¢, uma componente aleatoria) a qual é mais intensa nas medidas
obtidas por EBSD, uma vez que todos os grdos mapeados contribuem para o célculo da
funcdo distribui¢do de orientagdes (Baudin et al.,1995; Jura et al.,1996).

Os pardmetros pon € pnn S@o influenciados por outros fatores como a
intensidade de textura, a largura da gaussiana adotada para o céalculo da fungfo distribuicéo
de orienta¢des, € o procedimento de amostragem.

Johansson ( 2001) em um trabalho comparativo entre fungGes distribuigéio de
orientagdes obtidas por difragdo de neutrons e EBSD propos para o pardmetro p a seguinte
definigdo:

4(11 ‘fj)2 dg

P = ——— (5.37)
" yqidride
onde: f; e fj sdo as fungGes distribuigdo de orientagdes obtidas por difragdo de neutrons e
EBSD, respectivamente.
Baudin e Penelle (1993) utilizaram para a comparagdo de duas fungdes
distribui¢do de orientagdes obtidas por EBSD a expressdo proposta por Wright e Adams:

o= \/ii[f;(gi) ~“E(e)] (5.38)

J diff j=1
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onde: F,(gi) e F(g;) sdo as fungdes distribuicdo de orientagdes e Jai 0 indice de textura

diferencial definido como:;

Tiw = 2 AT g = " | (5.39)

I,m,n
onde: *fimn € bf.m,, sdo os coeficientes dos harmoOnicos esféricos.
Neste trabalho utilizou-se o pardmetro p’;n, que caracteriza a diferenga entre as
fungdes distribuicdo de orientagGes obtidas por difracdo de raios X e por difragdo de

elétrons retroespalhados, definido como:

. czf(Fr—FN)2 dg
Pen = JFdg

onde: F; ¢ a fungfo distribui¢dio de orienta¢Ges calculada a partir dos dados de difragédo de

100% (5.37)

raios X e Fy a partir dos dados de difragdo de elétrons retroespalhados.

Randle e Engler (2000) apresentam a Fig. 5.3 a fim de ilustrar o efeito da
amostragem na evolugo do pardmetro px'n para uma amostra de NizAl com tamanho de
grio de 40um. Pode-se ver que a amostragem com passo de 80um converge mais
rapidamente para zero, neste caso a orientagdo de cada grio ¢ representada por uma
medida tnica, este tipo de medida é chamada de textura de niimero, e s@o amostrados gréo
nfo contiguos. Quando se utiliza o passo de 4 pm cada gréio sera representado pela medida
de 10 orientagdes, chamada de textura de volume, a convergéncia € mais lenta e para um
valor diferente de zero.

20

Pl %]

151
siep size 4pm

slep $ize
80um

0 2000 4000 6000 8000 10000 12000
(b) N

Figura 5.3: Influéncia do procedimento de amostragem no pardmetro pn'n (Randle e
Engler,2000).
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6. REVISAO BIBLIOGRAFICA

O levantamento bibliografico mostrou que a técnica de EBSD tem sido
utilizada em ci€ncias dos materiais como uma ferramenta importante em estudos que
envolvem o conhecimento da orientagdo cristalografica correlacionada com a
microestrutura. No levantamento bibliografico pode-se observar que existem duas
correntes de pensamento quanto a utilizagio de EBSD para a analise de macrotextura, uma
mais conservadora que considera que a macrotextura deve ser medida pela técnica de
difracdio de raios X e que este resultado deve ser utilizado para corroborar as medidas de
microtextura e outra que utiliza a técnica na medida da macrotextura.

A forma de representagdo dos dados € a mais variada possivel; para a
macrotextura sdo utilizados as figuras de pdlos normal e inversa, a FDO (secdo @2
const=45°) e os graficos de fibras; no caso dos dados de EBSD as formas mais comuns sfo
a figura de pélo inversa e a FDO (se¢@o ¢, const=45°). A seguir sdo apresentados resumos
dos trabalhos levantados com comentérios sobre a forma de apresentagio dos resultados
tendo em vista que o interesse estd na forma de utilizagdo das duas técnicas na analise da
macrotextura. Tomou-se o cuidado de manter a nomenclatura utilizada pelo autor para

designar o tipo de textura analisada.

Randle (1994) utilizou a técnica de EBSD para a analise da homogeneidade da
microtextura de acos intersticiais livres (IF), laminados a frio e recozidos, foram analisados
grupos de 40 a 150 grios contiguos no plano da chapa e no plano da espessura. A analise
de dois grupos mostrou a existéncia de uma fibra <111> no plano da chapas e a andlise de
varios grupos no plano da espessura apresentou pequenas diferengas que néo
comprometem a conclusio que a microtextura é homogénea, diferengas significativas séo
verificadas na andlise de 50 ou menos grios. Infelizmente no artigo os resultados séo
apresentados de maneira qualitativa ndo podendo neste caso avaliar a intensidade de

textura da amostra.
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Ubhi e Bowen (1995) utilizaram a técnica para a analise da textura de titdnio laminado a
frio e recozido, para a analise por EBSD foram coletados 100 dados pontuais; os resultados
sdo apresentados qualitativamente na forma de figuras de pdlos, mostradas na Fig. 6.1. Os
autores consideraram que as figuras estfio em razoavel concordéncia entre si, talvez por um

pouco de entusiasmo.

(b) (©) (d)

Figura 6.1: Figuras de pdlos de uma amostra, de titdnio laminado, obtidas por EBSD (a) e
(c), e por difragdo de raios X (b) e (d) (Ubhi e Bowen,1995).

Kiaei et al. (1995) estudaram a textura global e textura local em agos para embutimento
profundo pelas técnicas de difragdo de raios X e de EBSD, respectivamente, objetivando o
estudo do modelo da nucleacdo orientada e do modelo do crescimento orientado. As
amostras foram laminadas a frio industrialmente até reducdo de 70% e espessura final de
0,7 mm, recozidas em varias temperaturas até a recristalizagdo total com uma taxa de
aquecimento de 10 deg/s e resfriadas em agua. As medidas de textura por difragdo de raios
X foram realizadas na meia-espessura e as de EBSD na segdo transversal. A medida da
orientagdo por EBSD permite diferenciar gréos recristalizados de grio altamente
recuperados, os padrGes para os gréos recristalizados sfio estaveis e claros enquanto que
para a matriz sdo borrados. Foram medidas 300 orientagSes de grdos recristalizados e 150
de gridos deformados na matriz. Foram também medidas as fra¢Ges recristalizadas para as
diversas temperaturas de tratamento térmico. Os resultados para textura global foram
apresentados na forma de graficos de fibras e os de textura local em figuras de podlos
inversas para os grios recuperados e recristalizados separadamente. Os autores concluem
que os resultados das duas técnicas indicam que a textura da chapa laminada a quente é

fraca, e que a laminada a frio pode ser descrita pelas fibras a e y.

Paillard et al. (1996) realizaram estudos da textura de recristalizagéio em ligas de Fe-3%Si
utilizando as técnicas de difragdo de raios X e EBSD, a textura das amostras laminadas a

frio foram estudada por difracdo de raios X utilizando os dados de trés figuras de polos
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incompletas pelo método harménico com L4=22. Para as amostras recozidas ambas as
técnicas foram utilizadas, para as amostras tratadas a temperaturas mais baixas deu-se
preferéncia a técnica de difragfio de raios X e para amostras recozidas a temperaturas
superiores a 1050°C, com tamanho de grdo entre 200 ¢ 400 um utilizou-se a técnica de
EBSD. Para a obtengéio dos coeficientes da expansdo em série a partir dos dados obtidos
por EBSD foi usado o método harménico com L;;x=34 e os dados ajustados por uma
fungBio gaussiana. O ntimero de grios necessario para uma boa estatistica foi avaliado
através do valor de f(g) maximo obtendo-se neste caso o valor de 200 medidas. Os
resultados foram apresentados na forma de tabelas relacionando o tratamento térmico com

as orientagdes encontradas.

Baudin et al. (1996) realizaram estudos comparativos de textura global e da textura local,
em intermetalicos com mais de uma fase, utilizando as técnicas de difra¢do de raios X e de
EBSD, respectivamente. A fungfo distribuicdo de orientagSes foi calculada pelo método
harménico utilizando o formalismo de Roe. A obtengdo dos dados pela técnica de EBSD
foi realizada pela movimentag8o da amostra. Para a liga de titdnio composta das fases
cubica e hexagonal com aproximadamente a mesma fragdo volumétrica foi utilizada uma
malha de X=Y=200um e AX=AY=1um, os resultados foram apresentados na representago
de secGes do espago de Euler para a se¢do ¢= 90° para ambas as técnicas. As figuras sdo
semelhantes, porém o pdlo de maxima intensidade encontra-se um pouco deslocado e ndo
sdo apresentadas as legendas o que impossibilita uma compara¢do quantitativa. Os autores
concluem que os resultados sfio similares uma vez que o maximo pelas duas técnicas ¢
proximo a componente {130}<001> e atribuem as diferengas ao posicionamento da
amostra durante o experimento € a escolha da largura da gaussiana utilizada. Concluem
também que o nimero de gréos é suficiente para o calculo da FDO. O tamanho de grio ndo
¢ especificado pelos autores, uma micrografia inserida no trabalho sugere a presenca de
grdos oo da ordem de 5 a 10 um em uma matriz 3. Os autores concluem que para as
medidas de EBSD o pardmetro mais importante € a escolha do nimero de orientagdes para
calcular a FDO, e que este depende do procedimento experimental, sugerem que uma
primeira medida deve ser realizada por difragfio de raios X para verificar se a 4rea utilizada

na medida por EBSD € representativa da superficie total.
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Mishin et al. (1997) usaram a técnica de EBSD para andlise da microtextura de uma
amostra de cobre laminado a quente, foram medidas 300 orientagdes em duas regides
separadas da amostra perfazendo uma 4rea total de 1,2x10° pm’. A anlise da macrotextura
foi realizada por difracdo de raios X. Os resultados foram apresentados na forma de figuras
de polos inversas e FDO para as duas técnicas. As figuras de polos inversas mostram uma
boa concordancia qualitativa dos dados, assim como as FDOs apresentadas; porém nestas
ultimas € possivel ver que ha uma diferenca no valor maximo obtido nos dois casos, para

microtextura o valor maximo de f(g) foi de 10,4 ¢ para DRX foide 7,1.

Miroux et al. (1998) estudaram o efeito do nivel da laminacio a frio na textura de
recristalizagdo de agos baixo carbono usando para a andlise de macrotextura a técnica de
difragdo de raios X e para medidas de orientagfo local EBSD; sdo apresentadas no trabalho
a titulo de comparagdo as FDOs das amostras: laminada a frio com redu¢do de 90% e
100% e recristalizada obtidas por difracdo de raios X, e a FDO dos primeiros nicleos que
aparece na amostra parcialmente recristalizada obtida por EBSD. As FDOs dos primeiros
nicleos e da amostra 100% recristalizada s3o iguais, nfo sfio apresentados valores
quantitativos uma vez que o interesse ¢ verificar a mudanca de orientagdo entre a amostra

laminada e a recristalizada e estudar a orientagdo dos primeiros nicleos.

Mehnert et al. (1999) realizaram um estudo comparativo dos dados de textura medidos
pelas técnicas de difragdo de raios X e por EBSD para uma amostra de zircaloy-4
(estrutura hexagonal) e para uma superliga a base de Ni de estrutura cibica. Para a
aquisicdo de dados foi utilizado o método de varredura por deslocamento da amostra
percorrendo uma matha de 500x250 e 400x100 pontos com espagamento de 2um, para

ambas as varreduras. Os resultados sfio apresentados na forma de figuras de polos para os

planos {0002} e {1150 }. Para a amostra de zircaloy; as figuras apresentadas podem ser

consideradas iguais quanto as posi¢des dos pdlos, sendo que para o plano {0002} o valor

de maximo tem precisdo na primeira casa decimal, ja para o plano {1120} este valor
apresenta diferenca significativa. Os autores calcularam o fator de Kearns e obtiveram
valores muito préximos para as duas reflexdes. Os resultados para a liga de niquel foram

apresentados na forma de figura de polos do plano {200} e de FDOs para as duas técnicas
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e apesar dos resultados serem apenas qualitativos, as figuras de p6los e as FDOs mostram-

se semelhantes entre si e com valores de maximo muito préximos.

Randle e Engler (2000) apresentaram um estudo sistematico comparando as duas técnicas
utilizando como material a liga de aluminio com 1,3% Mn, laminada até redugédo de 92% e
recristalizada a 450°C. Na Fig. 6.2 sdo apresentadas: (a) a distribuigdo das orientagGes de
1.000 grios no espacgo de Euler, (b) a FDO calculada pelo método da expansiio em série
utilizando-se medidas de orientagdes de 100 gréos; (¢) a FDO calculada para a distribuicéo
apresentada em (a) e (d) a FDO obtida por difragfo de raios X. Os autores consideram que
as Fig. 6.2(a) e (d) assemelha-se fortemente e que apenas detalhes finos e pequenas
varia¢Ges da intensidade ndo puderam ser resolvidos, entretanto, no decorrer do trabalho
consideram que a comparagdo entre as FDO pelo método direto Fig. 6.2(a) e pelo método
indireto Fig. 6.2(c) ¢ dificultada uma vez que a intensidade no método direto depende da
dimensdo da célula e é afetada localmente pela distor¢do do espago. Na Fig. 6.3 ¢
apresentada a evolu¢dio do pardmetro p,n em fungfio de conjuntos de f{g) > 1, 2,...etc.,

mostrando que p,N converge mais rapidamente para valores de f(g) mais altos.
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Figura 6.2: FDOs de uma amostra de Al-1,3%Mn (laminado com redugo de 92% e
recristalizado por 10s a 450°C): (a) a distribui¢do das orientagdes de 1.000
grios no espac¢o de Euler, (b) a FDO calculada pelo método da expansdo em
série utilizando-se medidas de orientagbes de 100 gréos; (c) a FDO
calculada para a distribuicdo apresentada em (a) e (d) a FDO obtida por
difra¢do de raios X (Randle e Engler,2000).
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Figura 6.2: FDOs de uma amostra de Al-1,3%Mn (laminado com reducdo de 92% e
recristalizado por 10s a 450°C): (a) a distribui¢éio das orientagdes de 1.000
grdos no espago de Euler, (b) a FDO calculada pelo método da expansio em
série utilizando-se medidas de orientagdes de 100 grdos; (¢) a FDO
calculada para a distribuicdo apresentada em (a) e (d) a FDO obtida por
difraggo de raios X (Randle e Engler,2000).
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Figura 6.3: Evolucdo do pardmetro pon € pn'n em fungfio de conjuntos de f(g) > 1,
2,...etc (Randle e Engler,2000).

Engler (2001) apresentou resultados para macrotextura por difragdo de raios X e para
microtextura para regides com presenca de bandas de cisalhamento, seu trabalho tinha por

objetivo o estudo da textura local na nucleagdo da recristalizagdo em bandas de
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cisalhamento em ligas de Al-3%Mg. Sdo apresentadas as FDOS obtidas por difracéo de
raios X para as amostras: laminada a 90%, laminada a 90% e recristalizada e laminada a
97,5% e recristalizada; e para a técnica de EBSD as FDOs das regides: da banda cubo, de
contornos de grio, da banda de cisalhamento e da intersec¢fio da banda de cisalhamento
com os contornos de griios; para estas andlises foram medidos cerca de 350 griios. E
possivel verificar que a textura total representa o conjunto das orientagdes encontradas nas

regibes estudadas, o valor maximo de f(g) também mostra uma boa concordancia.

Caleyo et al. (2001) estudando o desenvolvimento da textura de recristalizagéio do tipo
cubo em Fe-50%Ni utilizou a técnica de difragéio de raios X nas medidas de macrotextura
para as amostras laminadas e recristalizadas e a técnica de OIM para andlise da
microtextura varrendo uma area de 300pum na dire¢fio de laminag8io por 150pm na diregéo
normal, com passo de lum em forma de grade hexagonal. A partir dos dados de
macrotextura foi calculada a fragdo volumétrica das principais componentes de textura
usando o método desenvolvido por Helming, os dados de EBSD foram classificados
estatisticamente e os resultados apresentados na forma de graficos de pontos e de barras

mostrando uma boa concordancia de comportamento dos dados de microtextura com a

macrotextura.

Rios e Gottstein (2001) usaram as técnicas de difracdo de raios X ¢ EBSD para a anélise
de macrotextura e microtextura, respectivamente, em Al-1%Mn para andlise da evolugio
da textura em fungfio da presenca de contornos do tipo X9. Os resultados apresentados na
forma de graficos de FDOs para ambas as técnicas discutem as mudangas de textura devido
aos diferentes tratamentos térmicos a que foram submetidas as amostras e apresentam

grande discrepancia no valor de F(g) maximo, que sdo atribuidos ao pequeno nimero de

gréos analisados.

Johansson et al. (2001) estudaram o gradiente de textura através da espessura da chapa de
aluminio comercial, utilizando as técnicas de difragdo de néutrons e EBSD com o objetivo
de comparar os resultados e mostrar que a partir de dados de orientagfo individuais €
possivel representar a textura média. Porém os autores ressaltam que o conhecimento

prévio, das possiveis orientagdes, obtidas por outros métodos ¢ aconselhavel.
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Park e Lee (2001) estudaram a textura de deformacfo e de recristalizacéio de tubos de Al-
Mg-Si. Foram realizados tratamentos térmicos em diversas temperaturas e tempos € as
micrografias apresentadas mostram que as amostras analisadas possuiam tamanho de gréo
médio variando de 100 a 500pum, com exce¢do de uma que apresentou crescimento
anormal de grio. Para a textura global, analisada por difragdo de raios X, os resultados de
todas as amostras foram apresentados na forma de figuras de pélos. A analise da textura
local foi realizada em trés amostras: deformada, tempo médio de recristalizagdo e na
amostra com crescimento anormal de griio; das figuras de pdlos apresentadas apenas na da
amostra deformada foi possivel perceber a existéncia de polos de orientagiio preferencial
do plano considerado, € na amostra com grio anormal foi possivel identificar a orientagfo
do grio. A comparagfio dos resultados obtidos pelas duas técnicas, no entanto, néo

apresenta concordéancia para a orientagdo da amostra com crescimento anormal de grio.

FOMICCEN MAZINRAL NE CUERGIA 811 FAR/SP.IPEN
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7. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

No estudo experimental foram utilizadas as ligas de aluminio 1050 e 3003. As
composi¢des quimicas nominais das ligas sdo apresentadas na Tab. 5.1. Na Tab. 5.2 sfo

apresentadas as andlises quimicas realizadas por fluorescéncia de raios X.

Tabela 5.1: Composig¢do quimica nominal das ligas utilizadas.

Elemento Liga
1050 3003
Al 99,5 98,7
Mn 0,05 1-1,5
Mg 0,05 -
Si 0,25 0,6
Cu 0,05 0,05-0,2
Fe 0,4 0,7
Ti 0,03 -
\Y% 0,05 -
Zn 0,05 0,1

O material foi recebido na forma de chapa ap6s a etapa industrial de laminagéo
a quente com espessura inicial de 5,75mm para a liga 1050 e de 6,8 mm para a liga 3003.
Objetivando-se obter amostra com intensidade de textura variada o material foi laminado a
frio com diversos graus de redu¢do em laminador N° 35-LC-65-86 manufaturado por
Industria de Maquinas CHINELATTO Ltda., utilizando-se como lubrificante mistura de
etanol com vaselina. A Tab. 5.3 apresenta a nomenclatura utilizada para cada amostra e a

respectiva redugéo.
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Tabela 5.2: Resultado das analises por fluorescéncia de raios X das ligas utilizadas.

Elemento Liga
1050 3003
Al Matriz Matriz
Mn 0,02+0,01 1,06+0,01
Mg 0,04+0,01 0,05+0,01
Si 0,18+0,01 0,0940,01
Cu 0,06+0,01 0,1210,01
Fe 0,36+0,01 0,64+0,01
Ti <0,01 <0,01
A% <0,01 <0,01
Zn <0,01 <0,01

Tabela 5.3: Nomenclatura das amostras e respectiva redugdo por laminagio a frio.

Amostra Reducio (%)
Al1050R60 60
Al1050R80 80
Al1050R94 94
A13003R60 60
AlI3003R80 80
Al 3003R80 90

As amostras foram submetidas a tratamento térmico a temperatura de
(500+2)°C, para recristalizagéo, em banho de sal tipo AVS250 da Brasimet, utilizando-se
formo tipo pogo Lindberg/Blue com controlador de temperatura Lindberg/Blue Modelo
240, a temperatura do banho foi controlada pela inser¢io de termopar no banho proximo a
amostra ¢ a temperatura medida por termdmetro Fluke modelo 52. O resfriamento foi
realizado em 4gua a temperatura ambiente. Os tempos de tratamento térmico sdo

apresentados na Tab. 5.4.
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Tabela 5.4: Tempos de tratamento térmico a temperatura de (500£2)°C para

recristalizagéo.

Amostra Tempo (s)
Al1050R60 90
Al1050R80 60
Al1050R94 40
A13003R60 90
AI3003R80 60
AI3003R90 60

Para a preparagio metalografica as amostras foram embutidas em baquelita e
lixadas com lixas 400, 600 e 1500, e polidas com pasta de diamante de 6, 3 ¢ 1 pm. O
acabamento final foi realizado com polimento eletrolitico utilizando o equipamento
Polectrol da marca Struers e como eletrélito a seguinte solugdo:

700 ml de etanol absoluto

120 ml de agua destilada

100 ml de butil-glicol

68 ml de acido perclorico 70%.

As andlises de textura por difracio de raios X foram realizadas em um
difratdmetro da marca Rigaku, Modelo DMAX-2100, com acessorio multipurpose,
utilizando radiagdo de Cu Ko com foco ponto. O conjunto de fendas utilizado foi: 1/4° na
posi¢do de divergéncia, 4 mm na posigdo de espalhamento, 3 mm na posi¢do de recepgao,
limitador de altura do feixe de 1,2 mm e fenda colimadora de Shulz. A Tab 5.5 apresenta a

area iluminada em fungfo do angulo 26.

Tabela 5.5:  Area iluminada para cada um dos planos medidos por difrago de raios X.

Plano Area (mm?)
111 4
200 3
220 2,5

311 1
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As analises por difracdio de elétrons retroespalhados foram realizada com o
sistema de aquisi¢do e identificagdo de padrdes desenvolvidos pela TexSEM Laboratories
Inc. e acoplado ao microscépio de varredura modelo XI.-30 de Fei-Philips, utilizando
tensdo de aceleracéio de 20kV.

O calculo da fungdo distribuigdo de orientagGes foi realizado como o programa
desenvolvido por Lima (1991) para os dados obtidos por difragdo de raios X utilizando as
figuras de polos para os planos {111}, {200}, {220} e {311}; e pelo programa OIM
desenvolvido por TexSEM Laboratories Inc. para os dados de difragdo de elétrons
retroespalhados.

O programa OIM ndo oferece a op¢do de soma dos dados de orientacGes
individuais dos vérios campos varridos a fim de se realiza o calculo da fungdo distribuigdo
de orientacdes. Para este fim foi desenvolvido um programa de computador em linguagem
Delphi segundo informagdes fornecidas pelo desenvolvedor do sofiware da TexSEM

Laboratories Inc (TexSEM Laboratories Inc-comunicagdo pessoal)
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8. RESULTADOS E DISCUSSOES

As ligas de aluminio de alta pureza e com alto grau de deformacio possuem
texturas de deformagfio e de recristalizagfio bastante tipicas, as figuras de pdlos do plano
{111} que representam estas texturas sdo apresentadas na Fig. 8.1.

As amostras da liga 1050 apresentaram textura de deformacfo diferente do
comportamento tipico, porém a textura de recristalizagdo apresentou o comporta
esperado. J4 as amostras da liga 3003 utilizadas neste trabalho apresentaram apds a etapa
de laminacdo a frio a textura caracteristica, assim como apods a etapa de recristalizagdo.
Uma vez que o objetivo do trabalho € o estudo comparativo da andlise da macrotextura
pelas técnicas de difragdo de raios X e difragdo de elétrons retroespalhados para amostras
com diferente intensidade de textura avaliada pelo indice “J” de textura este resultado foi
considerado interessante € importante para o desenvolvimento do trabalho. O indice “J” de
textura foli calculado a partir dos dados obtidos pela técnica de difragfo de raios X.

Os resultados sdo apresentados e discutidos em trés etapas distintas.
Inicialmente os resultados obtidos pela técnica de difragdo de raios X, na segunda ctapa
sdo apresentados os resultados obtidos pela técnica de difragio de elétrons retroespathados

e na Ultima etapa sfo comparados ¢ discutidos os resultados obtidos pelas duas técnicas.

(a) (b)

Figura 8.1:  Figuras de polos tipicas do plano {111} para o aluminio deformado (a) e
recristalizado (b) (Grewen e Huber, 1978).
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Tabela 8.1: Principais componentes de textura encontradas, sua intensidade e o indice “J”
de textura para cada amostra.

Amostra Componentes Intensidade(T.R.) Indice “J”
Al1050R60 {110}<001> 10,74 2,17
{001}<310> 11,10
{001}<100> 8,31
Al1050R80 {001}<100> 3L,11 4,76
{211}<132> * 8,02
Al1050R94 {001}<100> 27,60 4,56
{211}<132> * 4,30
Al3003R60 {001}<100> 12,89 2,06
{001}<310> 5,73
{110}<112> 5,95
{110}<001> 9,05
Al3003R80 {001}<100> 15,90 2,53
{001}<310> 10,39
{110}<001> 10,83
Al3003R90 {001}<100> 16,23 3,62
{001}<310> 17,50

(* - Componentes aproximados)

A Tab. 8.1 apresenta as principais componentes de textura € a suas intensidades
expressa em multiplos da intensidade de uma amostra aleatéria (do inglés: times random,
TR) e o indice “J” de textura para cada amostra, calculados a partir da fungéo distribui¢iio
de orientagGes obtidas pela técnica de difragdo de raios X.

A andlise dos resultados obtidos por difracdo de raios X mostra que foi

possivel obter uma intensidade de textura avaliada pelo indice “J” de textura variando de
2,00 a 5,00.

8.2 Resultados Obtidos por Difragao de Elétrons Retroespalhados

Para a andlise da textura através da difragdo de elétrons retroespalhados, os
pardmetros de aquisi¢io de dados foram otimizados para o aluminio e adotados para todas

as amostras, € so apresentados na Tab. 8.2.

Tabela 8.2: Parametros fixados para as analises das amostras de aluminio.

Parametro Valor adotado
Transformada de Hough:
Numero maximo de picos 10
Numero minimo de picos 4
Simetria dos picos 0,5
Distancia minima entre picos 10
Magnitude do pico 125
Mascara de convolugio Meédia (9x9)
Passo de 0 1°
Fragdo p 96%

Numero de “frames” 8
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O pardmetro pyn foi calculado em fungfio do nimero de orientagGes medidas e
do numero de griéos as curvas obtidas sdo apresentadas nas Fig. 8.26 e 8.27,
respectivamente.

As curvas levantadas para o pardmetro pnnc apresentam o comportamento
esperado, isto € as diferengas percentuais tendem a diminuir com o aumento do nimero de
pontos atingindo um patamar. A comparagio entre os gréaficos apresentados nas Fig. 8.25 e
8.26 mostra que o aumento do numero de orienta¢cdes medidas ndo implica no aumento, na

mesma propor¢do, do nimero de grios.

8.3 Comparacio entre os Resultados das Duas Técnicas

Na comparacdo das figuras de pélos dos dados obtidos experimentalmente por
difratometria de raios X (Fig. 8.5 e 8.6) com as figuras de pdlos calculadas utilizando a
simetria triclinica (Fig. 8.14 a 8.19(a)) nfio sdo vistas diferencas significativas para as
amostras das liga 1050, porém para as amostras da liga 3003 as diferengas sfo mais
significativas.

Uma possivel explicag8o para este fato € a presenga das fases dos precipitados
na liga 3003. Por difratometria de raios X estas fases so interferem no resultado da medida
se a quantidade for significativa e se os picos caracteristicos se sobrepuserem aos picos do
aluminio dos planos medidos. Ja utilizando a técnica de difracdo de elétrons
retroespalhados estas fases podem ter o padréio de linhas de Kikuchi identificado como um
padrio de aluminio, conseqiientemente contribuindo para o levantamento tanto da figura de
pdlos como da fungdo distribui¢do de orientagdes.

Lembrando que a figura de pdlos dos dados levantados por difratometria de
raios X € a representagdo de dados medidos fisicamente, a comparagdo destas com as
calculadas considerando a simetria triclinica mostra a diferenca real para as orientagdes
identificadas.

A comparagdo das figuras de podlos dos dados de difragdo de raios X apods a
etapa de corregles da radiagdio de fundo, desfocalizacdo e média dos dados dos quatro
quadrantes (Fig. 8.7 ¢ 8.8) com as figuras de pdlos levantadas por EBSD utilizando a
simetria ortorrdmbica (Fig. 8.14 a 8.19 (b)) nfio apresenta diferengas significativas em

ambas as ligas. Com excec¢do da amostra Al1050R80, onde o pélo situado sobre o eixo DL
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elétrons retroespalhados sdo observadas todas as orientagdes presentes, enquanto que na
analise por difragdio de raios X contribuem para o levantamento da fungdo distribuigdo de
orientag0es apenas os planos analisados; com o aumento da intensidade a fragfio aleatoria
medida pela técnica de difragio de elétrons retroespalhados diminui, de maneira que as
diferengas entre as fungOes distribui¢des de orientagdo sfio devidas principalmente as

principais orientagdes presentes e suas diferengas de intensidades.
70
60 |-

50

40

p(r,N)

30 |-

10 |-

0 N R [ PSP WU S RPN I |
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Figura 8.32: Grafico do pardmetro p’;x em func¢do do indice “J” de textura.
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9.

CONCLUSOES

A andlise global dos dados permite concluir que:

os resultados obtidos por difragéo de raios X representam a macrotextura
com maior confiabilidade, uma vez que a intensidade medida esta
fisicamente relacionada com o ntimero de células unitarias que possuem
uma determinada orientagfo;

a boa avaliagdo da macrotextura por EBSD depende:

1. da intensidade de textura: para amostras com indice “J” menor que
4,00 € necesséria a obtengdo de um grande nimero de medidas de
orientagdes para que o pardmetro pnn> mantenha-se constante;

2. o numero de medidas de orientagdes necessarias para representar a
macrotextura esta relacionado com a microestrutura: amostras com
presen¢a de precipitados e que apresentem heterogeneidades na
microestrutura necessitam de um nimero maior de medidas;

3. o numero de medidas de orientagdes € inversamente proporcional
ao tamanho de gro.a simetria triclinica na analise por EBSD ¢ um

bom indicativo da qualidade do conjunto de dados obtidos, uma vez

conhecida a simetria da amostra.

A comparagdo dos resultados obtidos pelas duas técnicas mostra que:

as figuras de poélos obtidas pelas duas técnicas apresentam-se bastante
semelhantes quando se utiliza a simetria triclinica;

as fungdes distribuigdes de orientagGes para as amostras com intensidade de
textura alta, com indice “J” de textura superior a 4,00 no caso deste estudo,
apresentaram melhor concordancia quanto as componentes de orientagéo
presentes;

os valores para intensidade de cada orientagdo nfo apresentaram

concordancia, € nenhum comportamento sistematico, este fato pode ser

reasceln NAAONA DE FMERGIA BULCLEARSPAPEN
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atribuido a variagoes estatisticas nos dados de orientagoes obtidos por
EBSD;

e a partir do pardmetro p’rn ndo € possivel determinar se as diferengas sdo
devidas a presenga de componentes de orientagdo diferentes ou a diferenga
quantitativa das componentes.

e o grafico p’;n X “J” mostra que os resultados obtidos pelas duas técnicas

assemelham-se mais com o aumento do indice “J” de textura.
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