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Por que estudar textura? :

R = Coeficiente de

anisotropia plastica

R=¢,/¢&,

Anisotropia normal :

R, =(Rpy, ¥ 2Rs + Ry ) /4

Anisotropia planar :

AR =(Rp, - 2R4;5+ Rpy ) /2



Por que estudar textura? :
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Por que estudar textura?

Relacao entre R e Orelhamento de
um copo feito por embutimento :
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Qualitativamente, o grafico da variacao de R no plano da
chapa ¢ semelhante ao perfil do orelhamento do copo. Onde
ha maximos, ha orelhas; onde ha minimos, ha depressoes.
Orelhamento depende somente da textura cristalografica.



Por que estudar textura?

e [extura = propriedades
permite modelamento

e Deformacao =2 textura
permite modelamento (desprezando as
heterogeneidades de deformacao)

e Recristalizacao (te T) = textura
dificil modelamento

depende da microestrutura = necessidade de
microtextura



Técnicas para avaliar 44
orientacao cristalina

e Raios —X
analisa grandes volumes
estavel

e MET

resolugao da ordem de 2 nm
capacidade de analisar apenas pequenas regioes

e EBSD/MEV

resolucao menor que 0,1 um (filamento de W)
e 50 nm (FEG)

capaz de analisar rapidamente areas da ordem de
(100x100) um



Microscopia Eletronica
Padroes de Kikuchi

Williams e Carter

Padrao de Kikuchi no MET Padrio de Kikuchi no MEV
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Padroes de Kikuchi
inclinacao da amostra

electron beam

Sample surface

Sample




Padroes de Kikuchi
inclinagao

A inclinacao da amostra
permite, a um so tempo,
eliminar o espalhamento
incoerente e diminuir a absorcao
das linhas de Kikuchi pela
amostra.




Equipamento para analise de | s:::

EBSD no MEV

Electron

o Beam

SpeCimen

T Camera |Lead Glass Fhosphor
Vi dosey SCreen

= A amostra é inclinada

de 700°,

= Os elétrons difratados

sao espalhados em
altos angulos, sendo
captados pela tela de
fosforo.

A maior parte do
espalhamento
iIncoerente ocorre em
baixos angulos, nao
interferindo na imagem
formada na tela.



Electron backscatter difraction §'
(EBSD) no MEV .

SEM

electan beam

Fhosphor
— Zoating

Camera

pb

= A largura das bandas esta diretamente relacionada ao
espacamento interplanar.

» O angulo entre as bandas corresponde ao angulo entre
0s planos cristalinos.



Equipamento para analise de | s:::

EBSD no MEV :

Ao se adotar um
Detectar ' SiStema de
posicionamento fixo
da amostra, pode-se
encontrar a orientacao
de cada dominio

cristalino.




Identificagcao dos
Padroes de Kikuchi

[phi1 = 122.5° _PHI = 48.4° phiZ = 348 6°

Padrao de KIkUChI obtido em Niobio (CCC)




Identificacao dos secs
Padroes de Kikuchi T

Electon Backscatter
DiffractionPatten (EBS) T HoughTrangorm

I 1 1
0° 0 - ° 180°

90
P=XC0SH+Yyseno
» Identifica-se as linhas retas.

! > Mede-se o angulo entre as linhas, dando
/4 origem a uma lista de angulos
D encontrados.
\</ 0 > Existe uma lista tedrica dos os possiveis
> angulos para cada rede de Bravais.




Identificacao dos
Padroes de Kikuchi
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Sistema automatico de HE
identificagao 2

Todo o processo de identificacao leva 0,03 s

tela de tostoro

/
v

Feixe de elétrons

Catmata

Fibra atica

Processador de Computador

\‘a

amaostra
Interface Camara
mecinica

Controle
do MEV




EBSD aplicado a estudos de

textura

T [001]
i Angulos de Euler ¢,, @, ¢, &[0101
DL [100]

Para cada ponto
analisado, sao
armazenados:

e coordenadas X,Y
e IQ do padrao

e CI da
identificacao

e Angulos de Euler

(I)]_I (DI (I)Z
e Fase cristalina



O EBSD e suas limitacoes

» Parametros relacionados a resolucao espacial da técnica de EBSD:
tipo de fonte de elétrons (dimensao do “cross over’ e densidade de
corrente), voltagem de aceleracao, “spot size”, numero atbmico da
amostra analisada.

» Uma visao otimista proporciona numeros como: 10nm para um
filamento de emissao de campo (FEG) e 50 nmm para um filamento
de tungsténio.

» A pratica comum proporciona 20 nm como melhor resultado com um
FEG a 10 kV e 100 nm para filamento de tungsténio.

» Limitagao para amostras deformadas.



Microscopia de Imagem por sels

Orientacao (MIO) :

Arquivo
e coordenadas X,Y
Textura g, 10 do padrio
* predicao de » CI da identificagao
propriedades « Angulos de Euler ¢,, @, ¢,

e modelos de o F <tal
evolucdo da ase cristalina

textura l o

Mapas de qualidade Analise dos

- distorcio darede  Mapas de orientagio  -Ontornos de Grao

e relacao entre e hetegeneidades

textura e de deformacao

microestrutura e predicao local
de propriedades



Caracterizacao de um 433
contorno de grao :

0

[100]12,[ 01]

[001]




Critéerios Geometricos 3

p/ caracterizar o CG °
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Exemplo de contorno CSL

Maclas :

Contornos de macla (CFC):

3=3 <111>60° Q00000000000
520 <110>3% 000000000000

= 000000000000
2=27 <110>32° 550000000000

000000000000
—> 000000000000
OO00000000000



Contornos CSL

Propriedades Especiais :

= Menor energia em metais puros;

= Menor suscetibilidade a segregacao
de soluto;

= Maior mobilidade com solutos
especificos em certas faixas de
concentracao;

= Menor difusividade;

= Maior resisténcia ao deslizamento
do contorno de grao, fratura e
cavitacao;

= Menor resistividade elétrica
intrinseca;

= Maior resisténcia a iniciacao de
corrosao localizada.

= 3 {n{in}
i {n3}u3}

AL 110) TILT

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180

6 (DEG)

Hasson e Goux

Engenharia do Contorno
de Grao



Engenharia de

Contorno de Grao

Busca-se, em geral, aumentar
as seguintes propriedades dos
materiais:

elimite de resisténcia a tracao;
e|/imite de escoamento;
etenacidade;

eresisténcia a corrosao;
eresisténcia a fadiga;
eresisténcia a fluéncia;
econdutividade elétrica;
eembutibilidade.

Para tal, costuma-se
alterar as seguintes
caracteristicas fisicas:
efases presentes na
temperatura de trabalho;
econtrole das
precipitacoes e
segregacoes;

econtrole da morfologia
das fases presentes;
etextura cristalografica.




Engenharia de
Contorno de Grao

Watanabe foi o primeiro a propor a possibilidade de controlar a
cristalografia do contorno de grao em si através do processamento
termomecanico, de modo a incorporar aos materiais contornos com

valores baixos de:
e energia;
e difusividade;
e resistividade.

Assim nasceu o conceito de “engenharia de contorno de grao’,
“projeto do contorno de grao” ou “otimizacao do contorno de grao”.



Percentual de Pontos Triplos

0000
20 - 0000
—e—REC . ‘ .
60 —s—DEF
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Latao-a el A = | e
g ., y /N —%—ECGB2
S % —e—ECGB3
5 20 1
& —+— ECGB4
10 —-ECGC
0 - = ECGD
CSL-0 CSL-1 CSL-2 CSL-3 CSL4
Nomenclatura Deformacao Temperatura Tempo Diam. médio Contornos CSL
REC 40% 450°C 2h 25 um 44%
ECGA 40% 450°C 2h 35 um 55%
7% 800°C 1 min
ECGB1 40% 450°C 2h 47 um 58%
7% 800°C 5 min
ECGB2 40% 450°C 2h 86 um 58%
7% 800°C 5 min
7% 800°C 5 min
ECGB3 40% 450°C 2h 117 um 53%
7% 800°C 5 min
7% 800°C 5 min
7% 800°C 5 min
ECGB4 40% 450°C 2h 156 um 63%
7% 800°C 5 min
7% 800°C 5 min
7% 800°C 5 min
7% 800°C 5 min
ECGC 40% 450°C 2h 25 um 63%
7% 300°C 168 h
ECGD 40% 450°C 2h 116 um 63%
70% 450°C 30 min
7% 800°C 5 min
7% 800°C 5 min




Latao-a

2250 pm =15 steps

Composicao da analise de varios campos da amostra ECGC mostrando como
contornos CSL passam a separar graos € como a microestrutura se subdivide

devido a localizacao da deformacao.



O uso do MET em Microtextura|:

e Os mesmos padrées de Kikuchi podem ser utilizados no MET
para determinar a orientacao cristalina de um determinado
dominio.

IncobRECC2 —
ENBRE5 200 0KV KGOK 18dm



Percentual de Pontos Triplos

0000
60 0000
o000
50 J.‘\ o0
Chumbo el |
% 30 . —=—ECG1
£ ECG2
S 20 ECG3
[e]
® 10 ]
0 ,
CSL-0 CSL-1 CSL2 CSL-3 CSL4
Nomenclatura Deformacao Temperatura Tempo Diametro médio | Contornos CSL
REC 40% 150°C 12 min 43 um 36%
40% 120°C 10 min
ECG1 40% 150°C 12 min 54 um 57%
40% 120°C 10 min
7% 120°C 4 min
ECG2 40% 150°C 12 min 41 um 45%
40% 120°C 10 min
7% 120°C 4 min
7% 120°C 4 min
ECG3 40% 150°C 12 min 47 um 32%
40% 120°C 10 min
7% 120°C 4 min
7% 120°C 4 min
7% 120°C 4 min




Exemplos de Engenharia de

Contorno de Grao

Componentes da bateria
Borme g, Visor de teste

Conectores
, B

o

separadores de
polietileno tipo
envelope

Grode Rodicl
coinl ligo de

Caizo monobloco placa -
de polipropilenc
L |

Baterias perdem eficiéncia no processo de carga e
descarga com o uso devido a degradagcdo de seus
materiais componentes. A reagdo PbO,—~PbSO, resulta
em alteragao de volume no anodo, o que causa corrosao
intergranular na liga de Pb. A falha final da placa pode se
dar por fluéncia ou trincamento devido ao ataque
intergranular. Uma das formas de minimizar este
problema é adicionar elementos de liga como Ca, Sn, Ag
e Ba. Outra alternativa seria aumentar a quantidade de
contornos CSL.

Placas de bateria
submetidas a ciclagem

entre 0,8V e 1,4 V a taxa
de 2 ciclos por dia por 35
dias com 12% e 65% de

contornos CSL
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Lehockey e Palumbo



Chumbo

e A observacao do estado de
placas de baterias incapazes de
receber carga revelou claros
indicios de corrosao
intergranular.

e O chumbo utilizado neste
trabalho foi obtido a partir da
fusao de placas retiradas de
uma bateria nova.

Pb Sn Ca

EDS 98,5 1,4 0,1

IME LME

Superf|C|e de uma placa degradada

V\xr}\, z

Mlcroestrutura |n|C|aI das placas

de bateria



Inconel 600
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Percentual de Pontos Triplos

—e—REC

JN . =

ECGA2

—x—ECGA3

TN s

o000
o0
1 ®

N ——ECGC

CSL-0 CSL1 CSL-2 CSL-3 CSL4

Nomenclatura Deformacgao Temperatura Tempo Diametro médio | Contornos CSL

REC 1.000°C 35 min 12 um 47%
40% 850°C 30 min

ECGA1 1.000°C 1h 9 um 33%
40% 850°C 30 min
8% 850°C 5 min

ECGA2 1.000°C 35 min 9 um 50%
40% 850°C 30 min
8% 850°C 5 min
8% 850°C 5 min

ECGA3 1.000°C 35 min 9 um 42%
40% 850°C 30 min
8% 850°C 5 min
8% 850°C 5 min
8% 850°C 5 min

ECGB 1.000°C 1h 9 um 33%
40% 850°C 30 min
8% 850°C 10 min

ECGC 1.000°C 35 min 19 um 61%
40% 850°C 30 min
8% 1.000°C 5 min




Ensaios Acelerados de

Fluéencia e

e A fluéncia foi a 8
propriedade escolhida -
para avaliar os efeitos l
da engeharia de
contorno de grao.

e Os ensaios foram
realizados na
COPPE/UFRJ, numa
maquina Amsler de 5
postos.

e 0=300MPa, T=550°C




Ensaios Acelerados de cecs

Fluencia e

e A temperatura dos
fornos era monitorada 7T
por sistema “no-break’”, = _‘-5_52_,5 ..':1‘:
permitindo o
acompanhamento dos
ensaios.

Monitoramento do Ensaio de Fluéncia Acelerado

500 b 1
*

Temperatura (oC)
w
o
o

*
*
0 : : : : : : : : %

28/02/04 29/02/04 01/03/04 02/03/04 03/03/04 04/03/04 05/03/04 06/03/04 07/03/04 08/03/04 09/03/04 10/03/04
Data-hora (dd/mm/aa)




Inconel 600 oot




Inconel 600




Inconel 600

10.50 pym = 15 steps 10.50 pm = 15 steps

Percurso de uma trinca de fluéncia numa amostra ECGA1




Filmes Finos de CdTe

e Filmes finos de telureto de cadmio sao
utiizados como camada absorvedora em
dispositivos fotovoltaicos CdS/CdTe devido
aos seu alto coeficiente de absorcédo (>104
cm') e banda de gap (1.5 eV).

e A maior eficiéncia de células solares de
CdTe obtida foi de 16.4%, recentemente

alcancada pelo National Renewable Energy
Laboratory (NREL/USA).



CdTe Thin Films :

e Filmes de CdTe com espessura de 2.5um foram depositados sobre
vidro borosilicato/SnO2/CdS.

Substrato Luz

de Incidente
Widro .
Cizrida

Transparente
s Condatrmo
TCO
[~100 nm) I: :I
CdTe
(~10 p)

Contato traseiro



Closed Space Sublimation :

Placa mdwel Placa fiza
de ago mozmdavel de aco moxdavel

[Aquecedor do substrato

Tubo de quattzs

it ] tg*ﬂupﬂgﬁgubmm Hrsielees
Dara s T —ubstrato e

controladores «—Espacador {quartzo)
de temperatura Tennc:lpares ¥ Fonte (CdTe)
'\\E j -+ Entrada de
<+ Suporte da fonte gases

Estrutura de quartzo (orafite)

[ Leuecedor da fonte J




Closed Space Sublimation




000
4 u 0000
ratamento 1ermoquimico o000
o000
o0
com CdCI o
2
10000 L} ' 'I' T 'l Ll I L J
9000 | .
L ——CSS- Como recebida T
8000 * .
) —CSS-430 °C, 30 min 4
o i ———CSS-400°C,CdCl, 30 min |
gﬁ 6000 |- CSS- 410 °C, CdCl., 30 min
g 5000 l— —CS8-430 'C, CdCl,, 30 min
g? 4000 L e
Q L
“ 3000} il
2000 | %
1000 | ¥
0 e s -1 - — ; ——— e g
22 25 26 27

20 (graus)

Decréscimo no pico (111) devido a alteracao na
textura cristalografica

Deslocamento no pico (111) devido a alteracoes no
parametro de rede devido a formacao de CdTeS



volucao do CdTe a
eposicao

* ©
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ITO ITO ITO

Ccds Cds cds

tipo n Excesso de Cd } 1 ) ) \ y

CdTe Moléculas de Cd e §
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Vacéincias de Cd
Vacéincias de Cd
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MMoléculas de Cd
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Moléculas de Cd

d e
@ Vidro © Vidro
ITO ITO
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——————————————— N .
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Excesso de Cd
——————————————— CdTe tipo p
CdTe tipo p
Deficiéncia de Cd




Filmes Finos e EBSD T

Problemas: preparacao de amostras e resolucao

Rotas de preparacao:

» lon milling

» Ataque quimico: bromo-
metanol




Deposicao em Temperatura

Elevada .

e CdTe depositado a
600°C sobre CdS

e Tratamento com CdCl,
a 420°C

o Melhores propriedades
otica e mobilidade dos
portadores

CdTe apos o tratamento



Deposicao em Temperatura
Elevada

2.50 pm = 5 steps 5.00 pm = 10 steps

CdTe como depositado CdTe apds o
tratamento



Deposicao em baixa
temperatura

e Filme de CdTe depositado a 300°C sobre CdS
Grao pequenos e altamente orientados

10500__

9300 _|

8700_|

3300 _|




Deposicao em Baixa
Temperatura

e Filme de CdTe depositado a 300°C sobre CdS e
tratado com CdCl, a 420°C/5min

e Recristalizacao observada




Deposicao em Baixa

Temperatura :

e Filme de CdTe depositado a 300°C sobre CdS e
tratado com CdCl, a 440°C/5min

e Recristalizacao observada




Contornos CSL no CdTe? eecs

Significante quantidade de contornos CSL (em torno de 38%) no
estado tratado

Seria esta a razao para as excelente propriedades oticas
observadas? Ou trata-se apenas de um efeito do aumento do
contorno de grao? E possivel controlar a quantidade de

contornos CSL?

Number Fraction Number Fraction

0.0227 023+ —

0.0171 018 +
0.011+ 012+

0.006+

0.000L - : - : - S [T+
13a 17a 19b 23 27a ! !

0.00 T T I'_| T 1
1 7 13a 17a 19 23 27a 29

Sigma Value Sigma Value

Como depositado 440°C/5min




Contornos CSL no CdTe? coce

e O tratamento térmico gerou
maclas




O estudo da recristalizacao

e Para modelar adequadamente a textura apos
a recristalizacao € fundamental saber se
predomina a nucleacao orientada ou o
crescimento orientado.

e Para compreender a recristalizacao € preciso
compreender adequadamente o estado
deformado e como as variagoes no processo
podem influenciar na microestrutura.



O Estado Deformado ¢

Ni deformado 99%

Estrin et al., Acta Mater.,

Fig. 1. Theee dmperasoral TEM f arsca iy Gl ormned o ofper K -
:Iﬂ-n:at ifmm Bel [F1). Sectaon (a) T:lj':.?ﬂ#m?: :-91'& ik ﬂn:;.us i:l'd11tl::l:l'.$., mmﬂf'h:f;vﬁmj;::l; 1 998, 46, N . 5, 5509'5522
ahiar and sechon () & parpend oalar 10 (he radal axs



O Estado Deformado
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Hughes e Hansen, Acta Mater., 2000, 48, 2985-3004




Cobre deformado a baixa T e

| Cu trefilado a 295 K

Cu trefilado a 77K




Combinacao EBSD/TEM :

e Algumas vezes € preciso considerar que a estrutura de
discordancias formadas tera relagcdo com textura
cristalografica naquela reglao No MET estamos perto
demais. r R TR

Richard et al., Ad.
Eng. Mat., 2003, 5,
N.3., 161-165.

[—] .-
4000 pm = 40 step=  |PF J0N 00

Fig. 2. EBSD orientation map for a thin foil prepared in cold-rolled copper; the TEM
microstructure has been characterized in an S-type orientation grain.



A Influencia do Estado
Deformado na Recristalizacao

Efeitos de orientacdo em um aco IF-Ti, laminado a frio
até 70% e recozido a 750°C por 1 min.



O Fenémeno de Ridging em acos INOX

Ferriticos

430E
15% Tensile strain

BROCHU (1997).



AlSI 434

100X

EXTERNAL
SURFACE

100X
Longitudinal
Section

Antes e depois de um estiramento de 20%
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Recristalizacao incompleta

.1
60.00 m = 20 steps  IPF Map [001] 60.00 um = 20 steps IPF Map [001] 60.00 ym = 20 steps  IPF Map [001]

(@) (b) (c)

Central plane orientation maps of AISI 434. Large grains with
orientation near to {001} <110> (red).



Heterogeneidade ao longo da
espessura
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Onde esta a fronteira em MEV? | :

sample in cutling
position
(36" tikt)

gample in EBSD
position
{TO" til)

SEM objective lens

Fase de Laves em
uma liga Fe3Al

EBSD
camera

Fig. 2. Schematic represemtation of the experimental setup for the 30D EBSD-FIB method.

Konrad et al., Acta Mater., 2006, 54, 1369-1380



Onde esta a fronteira em MEV? | :

Texuure componern
{ 10 deviation)

=fiber
=111= | ND

a-fiber
<[ 1= || RD

Laves-phase particle

E possivel avaliar o efeito da fase de Laves sobre a matriz e realizar
cortes multiplos o efeito da particula sobre o potenciais nucleos para
recristalizacao

Konrad et al., Acta Mater., 2006, 54, 1369-1380



Onde esta a fronteira em MET? | :3::
O MET é uma ferramenta que pode contruir mapas de orientacao :‘

com resolugao espacial uma ordem de grandeza maior do que
FEGSEM.

Zaefferer, Adv. Eng. Mater. 2003, 5, N.5, 745-752 .
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Fig. 5. Principle of DFCS technique for the onstruction of spot diffraction patterns
from a series of dark-field images. The backwards projection of the intensity of a given
poirtt in the dark field images onto the plane of the virtual diffraction pattern leads to
the formution of the dif fraction pattern of this point.
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