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RESUMO

A microestrutura de uma liga de ferro contendo 12%at. de niquel e 15%at de
silicio sera investigada para amostras no estado bruto de fusdo e solubilizadas a
temperaturas entre 800 e 1100°C. As microestruturas foram investigadas por meio
da técnica de difragao de elétrons retroespalhados (EBSD - "Electron Back-
Scatter Diffraction”) através de microscopia eletrénica de varredura, com énfase
na caracterizagdo da relagao de orientagéo entre as fases A1 (CFC desordenada)
e D0; (CCC ordenada tipo Fe3Si). A liga no estado “bruta de fusao” apresenta-se

monofasica D0s;.




1) INTRODUGAO

O intuito deste trabalho é de se caracterizar a microestrutura e relagbes de
orientacdo entre as fases apds tratamentos térmicos de solubilizagao,
determinando a janela de processamento da liga em questao. O objetivo € uma
posterior caracterizagdo das propriedades mecanicas e também uma posterior

analise de fendmenos associados ao desenvolvimento da textura desta liga.

A liga escolhida para o trabalho, concilia propriedades que a torna apta ao uso em
aplicagbes em condigdes sujeitas a altas temperaturas, principalmente devido a
resisténcia a oxidagéo e a corrosao. Em contrapartida as aplicagdes tecnolégicas
praticas desta ligas sdo limitadas devido a sua baixa tenacidade a temperatura

ambiente.

A baixa tenacidade é uma caracteristica intrinseca da fase ordenada D03 (tipo
FesSi). Uma possivel estratégia para a produgdao de um material com tenacidade
toleravel € o desenvolvimento de microestruturas bifasicas envolvendo uma fase
mais tenaz. O sistema Fe-Ni-Si possibilita a fabricagdo deste tipo de
microestrutura, envolvendo as fases DO3; e A1 (desordenada CFC). O objetivo do
presente trabalho é caracterizar uma possivel janela de processamento para

obtengao destas microestruturas na liga Fe-12Ni-15Si.




2) LIGAS DO SISTEMA Fe-Ni-Si

As ligas do sistema Fe-Ni-Si ainda ndo possuem aplicagbes tecnoldgicas ou
industriais consagradas, sendo ainda objeto de investigagao académica. Elas tém
sido estudadas principalmente por conciliarem propriedades que a tornam aptas
ao uso em aplicagbes em condicOes a altas temperaturas, pois apresentam
excelente resisténcia a corrosdo e a oxidagdo. Em contrapartida sua baixa
tenacidade a temperatura ambiente limita as aplicagdes praticas das ligas deste

sistema.[10]

Ligas dos sistemas Fe-Si possuem aplicagbes onde, do ponto de vista
tecnoldgico, apresentam uma o6tima resisténcia a corrosao e a oxidagao, boa
resisténcia mecanica em altas temperaturas e boa relagdo resisténcia
mecanica/densidade, sendo que a resisténcia a corrosdo é superior a das ligas do
sistema Fe-Al. Ligas do sistema Fe-Si possuem, entretanto, baixissima
tenacidade a temperatura ambiente, inferior mesmo a das ligas do sistema Fe-Al.

Isto dificulta 0 seu uso em aplicagdes estruturais.

Trabalha-se atualmente em meios de se aumentar a tenacidade a temperatura
ambiente das ligas do sistema Fe-Si, para que seja possivel a sua conformacéao

mecanica a fim de se produzir componentes com uso em aplicagdes estruturais.

No caso das ligas do sistema Fe-Al é sabido que adi¢gdes de elementos de liga
como cromo, boro e zircdnio promovem um aumento da ductilidade em
tragao.[13]. Outra forma de se aumentar a tenacidade a frio nos aluminetos de
ferro é o processamento termomecénico, envolvendo ciclos de laminagao a morno
(~600°C) e recristalizagao. Para as ligas baseadas no sistema Fe-Si é improvavel
que estas duas rotas de processamento resultem em algum aumento de
ductilidade.[10]

A rota de processamento mais viavel, para incrementar a tenacidade destas ligas
€ a produgao de microestruturas bifasicas, as ligas do sistema Fe-Ni-Si possuem

um grande potencial de utilizagdo, devido a existéncia de um campo bifasico




envolvendo as fases D03 e A1 no diagrama de fases do sistema [3]. A fase A1 &
uma fase CFC desordenada e, portanto, consideravelmente mais ductil que a fase
D03. Além disto, a fase A1 dissolve um teor consideravel de silicio e deve, desta

forma, apresentar elevada resisténcia a oxidagao e a corroséo.

Convém ressaltar também que as ligas baseadas no sistema Fe-Si apresentam
propriedades elétricas e magnéticas excepcionais (por exemplo, caso dos “agos-
silicio”), enquanto que ligas do sistema Fe-Ni com a estrutura A1 apresentam o
chamado efeito “INVAR"", que também é associado ao magnetismo da liga. Essas
consideragdes sugerem que seja possivel o emprego de ligas do sistema Fe-Ni-Sl

em aplica¢Ges para fins elétricos e magnéticos.

A solubilidade do silicio na fase a-CCC das ligas do sistema Fe-Si é muito alta, e
a fase CCC inclui algumas fases ordenadas como as fases o' (B2) e a" (D03),
como mostrado na Figura 1 [3]. Observa-se que a fase desordenada (CCC) exibe
uma transigcdo .continua de ordem-desordem do tipo A2 - B2 —» D03 em

temperaturas elevadas, da ordem de 700°C.

! Efeito INVAR & uma reducdo anémala do coeficiente de dilatagéo térmica linear de ligas Fe-Ni
contendo aproximadamente 15%at Ni.
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Figura 1 - Diagrama de fases na porgéo rica em Fe, do sistema Fe-Si.

Algumas investigac¢des iniciais no diagrama de fases no sistema Fe-Ni-Si levaram
a detecgao de ligas na regidao entre 14 e 18% (em massa) de Ni, e entre 8 a 12%
(em massa) de Si, que possuem a constante de permeabilidade "senperm”. Isto
pode ser atribuido a presenga do composto intermetalico Fe11NisSis (o), resultante
da reacdo peritetdide a + y > o, 0 que permite um importante controle nas

propriedades magnéticas do material no sistema ternario Fe-Ni-Si.[5]

A despeito dessas interessantes observagoes, pouquissimos estudos das fases

de equilibrio deste sistema foram realizados até o momento.




3) ESTRUTURA CRISTALINA E MICROESTRUTURA DAS LIGAS
DO SISTEMA Fe-Ni-Si

A estrutura cristalina das ligas do sistema Fe-Ni-Si € do tipo cubica, havendo

transformagdes entre fases CCC e CFC.

As microestruturas tipicas consistem de estruturas bifasicas a + y € o + y como
observado por lkeda et al [3], e sd0 mostradas nas Figuras 2(a) e 2(b). Sendo que
os corpos de prova foram atacados por meio de polimento eletrolitico, usando
uma solugao de uma parte de acido perclorico e quatro partes de metanol, o que
mostra a dificuldade de se atacar uma liga Fe-Ni-Si.[3]

Figura 2 - Micrografias oticas da (a) estrutura bifasica o + y de uma liga Fe-18%Ni-8%Si (em

massa) e (b) da estrutura bifasica o + y de uma liga Fe-30%Ni-9%Si (em massa).




As composigoes de equilibrio das fases a, y e o, no sistema Fe-Ni-Si, nas
temperaturas de 800°C, 1000°C, 1100°C e 1200°C, estdo nas tabelas a seguir.
Na Tabela 1 as porcentagens das fases estido em massa, e na Tabela 2 em

porcentagem atémica.[3]

Tabela 1 - Equilibrio entre as fases a, ¥, o e a fase liquida (% em massa).

Equilibrio o (% em massa) y (% em massa) o (%em massa) L (%em massa)

Temp (°C) Ni Si Ni Si Ni Si Ni Si

800 6,1 8,9 80 7.6 : 5 N )

10,1 12,9 128 10,9 - - .

12,0 14,3 14,8 11,4 - - -

15,2 16,9 17,3 11,8

17,0 17,9 19,5 12,0 23,9 20,4 -

- - 27,3 20,4 12,0 23,1 -

1000 5,3 9,9 6,9 8,7 - - -

9,7 134 114 11,8 - - :

11,6 14,2 13,6 12,6 - - -

15,4 16,3 16,7 13,6 - - -

17,2 17,0 18,6 13,6 - - -

20,1 18,1 21,3 14,3 - - -

213 191 220 14,2 - ; :

22,6 20,7 22,6 14,8 - - -

245 213 237 14,6 - 3 ;

27,7 22,3 25,2 14,4 - - -

356 245 292 14,7 - 5 5

1100 6,0 11,0 7,2 9,8 - - -

9,8 13,6 11,2 12,3 - - -

12,9 152 145 133 - ; .

18,0 17,3 19,3 15,5 - - -

216 17,7 224 149 - - 3

25,5 19,2 26,0 15,7 - -

- - 29,2 14,7 - - 35,6 24,5

- - 32,7 15,5 - - 37,5 24,6
1200 6,5 9,8 7.3 9.0 . 5 3 :

10,3 12,8 11,3 11,6 - - - -

13,7 13,4 14,7 12,5 - - - -

19,0 15,1 20,0 13,4 - -

23,3 16,5 23,1 14,3 - - 31,6 23,2

- - 23,5 14,9 - - 30,9 22,5

- - 27,8 13,7 - - 33,5 20,8




Tabela 2 - Equilibrio entre as fases a, v, o e a fase liquida (% atomica).

Equilibrio  a (% atémica) v (% atdmica) o (% atdémica) L (% atdmica)
Temp (°C) Ni Si Ni Si Ni Si Ni Si

800 6,7 47 8,7 4.0 - 5 5 :

13 69 141 58 - . n

135 7,7 164 60 - - E

17,3 9,2 19,1 6,2

19,4 9,8 21,6 6,4 27,6 11,3 -

- - 31,4 11,2 14,2 13,0 -

1000 5,8 52 7,6 4,6 - - -

10,9 7,2 12,7 6,3 - - -

13,0 7,6 15,1 6,7 - - -

175 88 18,7 7,3 - - -

19,6 9,2 208 7.3 : 5 .

230 99 238 7.7 : 5 =

244 105 246 7.6 - - ;

261 115 253 7.9 ; - 3

28’4 1118 2615 7,8 - - -

32,2 12,4 28,1 7,7 - - -

41’7 1317 32,8 7,8 - - -

1100 6,7 5,8 7.9 5,2 - - -

11,0 73 125 65 - 5 3

14,6 8,2 16,2 7,1 - N -

205 94 218 84 - N =

246 96 251 80 - ) -

292 105 292 84 - N

- - 32,6 7.8 - - 41,7 13,7

- - 366 83 - - 440 138
1200 72 52 80 47 - 5 - .

115 6.8 125 6,2 - - - -

15,3 7,2 16,3 6,6 - - - -

21,4 8,1 22,3 7,1 - -

26,3 8,9 25,8 7,6 - - 36,9 13,0

- - 26,3 8,0 - - 35,9 12,5
- - - - 38,5 11,4

Observou-se também em ligas do sistema Fe-Ni-Si transformagbes martensiticas
e o efeito de memodria de forma. Formam-se estruturas martensiticas em amostras

de ligas Fe-Ni-Si recozidas, sendo que a temperatura de inicio da transformacao,




Ms, diminui e. a morfologia da martensita formada tende a lenticular com o

aumento do teor de silicio na liga.[5]
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4) DIAGRAMAS DE FASES DO SISTEMA Fe-Ni-Si

Tendo em vista o fato das ligas do sistema Fe-Ni-Si terem sido muito pouco
estudadas, existem poucos diagramas de fases existentes deste sistema,

inclusive alguns diagramas diferindo entre si em algumas regioes.

Na Figura 3 temos diagramas das isotermas a 800°C, 1000°C, 1100°C e 1200°C,

do diagrama de fases do sistema Fe-Ni-Si.[3]

No caso das isotermas a 800 e a 1000°C observam-se dois conjuntos de linhas
para 0 campo bifasico o + y. As linhas finas correspondem ao diagrama
determinado por Inden [12] e as demais correspondem aos resultados obtidos das
experiéncias de pares de difusdo e de recozimento em amostras bifasicas por
lkeda et. al [3]. Nota-se que, apesar de as diferengcas serem minimas, elas
causam uma diferenga brutal de microestrutura prevista para a liga estudada no
presente trabalho (Fe-12Ni-15Si). Por exemplo, a fragdo molar na fase A1 na
isoterma a 1000°C ¢ algo em torno de 50% de acordo com Inden [12] e quase
nula de acordo com lkeda et. al [3]. Os resultados do presente trabalho permitirao,

portanto, definir qual € o diagrama correto do sistema.
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Figura 3 - Isotermas a 800°C, 1000°C, 1100°C e 1200°C do sistema Fe-Ni-Si.

Os resultados destes trabalhos de lkeda et al encontram-se nas Tabelas 1 e 2.[3]

Das tabelas de composigdes de equilibrio das fases «a, y € o, no sistema Fe-Ni-Si,
nas temperaturas de 800°C, 1000°C, 1100°C e 1200°C, apresentadas no item
anterior (Tabelas 1 e 2), e das isotermas nas mesmas temperaturas, nota-se que
a adigdo de Ni na porgéo rica em Fe das ligas binarias Fe-Si estabiliza a fase y e
diminui a largura da regido de uma unica fase (y). A largura da regido bifasica o +

vy aumenta com a diminuigao da temperatura e com a diminuigido do teor de Ni.[3]

Temos a seguir, a proje¢ao liquidus completa, e uma isoterma completa a 873K; e
foram determinadas as isotermas a 723, 873, 1000, 1123, 1273 e 1400K (Figura
4).[6]




Fe-Ni-Si Ni liquidus projection

88Ray

oo

§
iwb Ni-§ !
90 N
1.6 Y . ' oy (s) L 10
0. [ -=7 (R{UT1)) Vs A
at.7e conv ". " I !
/! 7 ~ AN ~ TN 73 ~ ~ .
7’1 Fe 1 20 30 1 a0 50 80 70! £0 90 Si
Fe,Si{lI'T1} FeSia(HT)

Figura 4 - Proje¢éao liquidus completa do sistema Fe-Ni-Si (% atdémicas).
O esquema das reagoes da projegao liquidus é apresentado na Figura 5:[6]

Reaction Scheme
Fe-Ni-Si 88Ray

e: 1 = FeSi + NiSi

Py: L+ (Fe(HT2), Ni) + Nig,Sirs = NiySi(HT1)
U;: L+ (Sl) = FeSlg(HT) + NlSiQ(LT)

U, : L+ FeSiz(HT) = FeSi + NiSip(LT)

Uis: L+ FeSi = NiSi+ NiSiz(LT)

Uy: L+ NiSi+= FeSi+ NigSi

Us: L+ FeSi= (Fe(HT1)) + Ni;Si

Us: L+ FesSi(HT1)) = (Fe(HT1)) + FeSi

Us: L+ (Fe(HT1)) = (Fe(Hm)), Ni) + NizSi
Us: L+ NigSi= (Fe(HTz), Ni) + Niz1Siy9

Figura 5 - Esquema das reagbes liquidus do sistema Fe-Ni-Si.
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Das isotermas determinadas (723, 873, 1000, 1123, 1273 e 1400K),

apresentaremos a de 1273K (1000°C) a titulo de exemplo, que se segue na
Figura 6.[6]

Fe-Ni-Si Ni 1000°C (1273 K)

88Ray

?FOSNigsig

M1

L. B0

NiySi(LT)
{Niy;Sizz)

70

adj Ni-Si oo (Fe(11T2), Ni)-+7Fes NiySiz+(Nig;Sita)

_ to
1.6
at.% conv

A ZA < 7a ~ ~ 7 ~ 7~ 7

N2
Figura 6 - Isoterma a 1000°C do diagrama de fases do sistema Fe-Ni-Si.

Devido a composigado da liga deste de trabalho em questdo, Fe-12Ni-15Si (%
atdbmica), seria interessante observar a secao vertical a 12%Ni ou a 15%Ni (ou
ainda a 73%Fe). Mas nenhuma destas seg¢des foi encontrada na literatura, a mais

proxima encontrada foi a segdo vertical a 15% de Ni (% atomica), mostrada na
Figura 7.[6]
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5) TEXTURAS DE TRANSFORMAGOES DE FASES

Os materiais policristalinos sao constituidos de pequenos cristais, denominados
graos, entre os quais existem fronteiras chamadas de contornos de grdo. As
propriedades de um policristal dependem da forma, do tamanho e da orientagao
dos graos. Cada gréao em um policristal tem orientagao cristalografica diferente da
dos seus vizinhos, os planos e as diregbes cristalinas tém orientacao espacial
diferente de gréo para grdo. As diferengas de orientagdo sdo habitualmente da

ordem de dezenas de graus.

As orientacoes de todos os graos podem estar concentradas, ao redor de alguma
ou de algumas orientagdes particulares. Quando as orientagdes de todos os graos
estdo concentradas ao redor de algumas orientagdes particulares, o policristal
apresenta orientacao preferencial ou textura cristalografica. Assim, a textura pode
ser genericamente definida como um estado no qual a distribuicdo de orientagdes
dos graos de um policristal ndo & aleatéria. A textura ndo se refere a forma dos
graos, mas apenas a maneira como a rede cristalina desses graos € arranjada

espacialmente.

A orientagao preferencial pode ser introduzida no material por diversos modos,
como por exemplo: a deformagao plastica; e a transformacgéo de fase. No caso da
transformagéo de fase, a textura do produto &€ chamada de fextura de

transformacgéo.

Em geral, costuma dizer-se que a textura é formada por uma ou mais
componentes, uma componente corresponde a uma orientagdo cristalina ideal,
proxima da qual as orientacbes de um consideravel volume do material

(quantidade de graos) se agrupam.

Para o caso de uma chapa laminada, uma componente é referida pelo plano
cristalino {hkl} que €& paralelo ao plano da chapa e pela dire¢do <uvw>,
pertencente ao plano {hkl}, a qual é paralela a direcao de laminagao (DL). Assim
fixamos a posi¢gao do cristal em relagao aos eixos DL (direcdo de laminagao), DT
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(diregao transversal), DN (diregdo normal) da chapa - Figura 8 (a). Na literatura no
idioma inglés: ND — "normal direction™ TD — "transverse direction”; e RD - "rolling

direction”.

No caso de produtos com simetria cilindrica, como barras ou fios trefilados, as
componentes sdo representadas pelas diregdes <uvw> paralelas a diregao axial
(DA) do fio ou barra, em torno das quais 0s graos se arrumam, como pode ser
visto na Figura 8 (b). Estas dire¢des sdo normais de planos {hkl} situados na
secgao reta do fio. A textura é entdo chamada de fextura de fibra.

Arame
trefilado

Eixo <100>
da fibra

Textura {001}<110> Fibra <100>

(a) (b)

Figura 8 — (a) :Textura (ou componente) {001}<110> em uma chapa laminada; (b) : textura de
fibra {hkl}<100> em fio trefilado.

Existem varios métodos de representar a textura de um material. Para qualquer
dos métodos, & necessario que a identificacdo das orientagdes cristalinas
existentes seja feita. Tem-se usado a difragdo de raios-X, através da qual pode-se
medir as fragdes volumétricas do material associadas a uma certa orientagao
cristalina, a partir da intensidade que estas fragées volumétricas do material
difratam os raios-X incidentes. Num policristal, milhares de graos sdo analisados
simultaneamente, por meio desta técnica. Recentemente, o0 uso do EBSD
("Electron Back-Scatter Diffraction™ em conjunto com a microscopia eletronica de
varredura (MEV) possibilitou a determinacdo da orientacdo individual de cada
grao, muito rapidamente. A quantidade de graos com cada uma das orientagoes

existentes no policristal & feita por meio de um processo automatizado.[2]
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Dependendo do tipo e da quantidade de elementos de liga em uma determinada
liga, da taxa de resfriamento apos um tratamento térmico ou termomecéanico e do
estado prévio da fase matriz (por exemplo: solubilizada, deformada, ou livre de

deformacgao) a transformacéao de fase pode ocorrer das seguintes maneiras:

¢ de modo difusional, 0 que em geral resulta, em uma ou mais fases de
nova composigao;

e de modo cisalhante, resultando em uma fase de mesma composigao e
estrutura diferente;

. de modos simultdneos de difusdo e cisalhamento, resultando em uma

fase de caracteristicas mistas (por exemplo: a bainita nos agos).

Em qualquer dos casos descritos acima, se o material da matriz possuir uma
textura cristalografica, o produto da transformagdo também ira adquirir uma
textura, a qual pode ser relacionada de maneira precisa com a textura do material
matriz. O que tem sido verificado nos agos (austenita transformando para ferrita

ou bainita, por exemplo), ligas Fe-Ni, latdbes a-f, etc.[1]

As relagdes de orientacdo costumam ser expressas por planos e diregbes
cristalinas da matriz e produto que mantém uma relagdo de paralelismo entre si,

como por exemplo, a relagao abaixo:

{hikili}/{hokalo}, <uqviwq>/I<uzvowo>

Onde o subscrito 1 se refere a matriz, e o subscrito 2 se refere ao produto
respectivamente.

Para qualquer relagdo de orientagdo especifica, existe um eixo [uvw] que é
invariante com respeito a transformacao, ou dizendo de outra maneira, € comum
a ambas as fases. Assim, uma transformacdo deste tipo é descrita como uma

rotagdo de angulo » em torno deste eixo.
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No caso da relagéo de orientagéo entre as fases y (CFC) e a (CCC) dos agos, que
também é aplicada a sistemas cubicos quaisquer de fases CFC e CCC, existem

quatro relagdes de orientagdo possiveis (Tabela 3):[2]

e Relagéo de Bain (B)
e Relagao de Kurdjumov e Sachs (KS)
e Relagdo de Nishiyama e Wassermann (NW)

o Relagio de Greninger e Troiano (GT)

Na Tabela 3, temos as caracteristicas das trés primeiras, que sao as principais

relagoes de orientagao entre as fases y (CFC) e a (CCC).

Tabela 3 - Principais relagdes de orientagio entre as fases o (CFC) e y (CFC).

Relagao de orientagao Correspondéncia entre as redes
Bain (B) {001}, || {001},

<100>, || <110>,
Kurdjumov e Sachs (KS) {111}, || {011},

<011>, || <111>,
Nishiyama e Wassermann (NW) {111}, || {011}

<112>, || <011>,

Sendo que a de Greninger e Troiano € pouco utilizada, ja que € intermediaria

entre as de Kurdjumov-Sachs (KS) e Nishiyama-Wassermann (NW).

A relagao mais utilizada para representar transformacgdes de orientagao entre as
fases CFC e CCC ¢ a relagao de Bain.[2]

As orientagoes podem ser representadas bidimensionalmente sob a forma de
figuras de pdlo. Uma figura de pdlo direta é uma projecao estereografica das
diregoes perpendiculares aos planos do reticulado, relativas a um sistema de trés
eixos de referéncia de um plano arbitrario. Os eixos deste sistema sao as trés
componentes de uma textura em uma chapa laminada: DN — diregdo normal; DT
— diregao transversal; e DL — dire¢do de laminagao. Ou em inglés: ND — "normal

direction"; TD — "transverse direction”; e RD - "rolling direction" (Figura 9).[9]
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/rma! Direction

Transverse Direction

(TD)

Rolling Direction
(RD)

Figura 9 - Sistema de eixos para a determinagao de figuras de poélo diretas.

As figuras de p6lo podem ser diretas ou inversas. A seguir temos um exemplo de
uma figura de polo direta (111), Figura 10.

TD

(a) (b)

Figura 10 - (a): Esquema de uma figura de p6lo direta (111); (b): figura de polo direta de (a).

Ja as figuras de pdlo inversas, também sdo projecdes estereograficas, mas
mostram a posigdo de uma dire¢do cristalografica da amostra, em relagdo ao
sistema de eixos da amostra (DN, DL, e DT; ou ND, RD, e TD). Entdo, uma figura
de pdlo inversa [111], mostra qual diregéo cristalografica da amostra esta alinhada
com a diregdo normal do sistema de referéncia. Devido a simetria das orientagdes

e desorientagoes, esta figura de polo inversa [111] de uma amostra do sistema
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cubico mostraria varios pontos simetricamente equivalentes. Para se evitar isto,

utiliza-se fazer sua representagdo em um triangulo unitario (Figura 11).[9]

111

Triangulo unitario

L o
®| e .
Diregdo normal
@ relativa aos eixos
do cristal
0 @
®le
(' »

001 101

Figura 11 - Figura de po6lo inversa [111] e o tridngulo unitario sem os pontos simetricamente
equivalentes.

As texturas de transformagéo, normalmente sdo apresentadas na forma de figuras
de polo inversas, figuras de pdlo diretas, ou como Fungédo de Distribuigdo de
Orientagdo (FDOC) — do inglés "QOrientation Distribution Function" (ODF). Neste
altimo caso, é usada preferencialmente a notagdo de Bunge em &ngulos de Euler
(p1,9,92), na forma da secgédo de ¢, = 45°, que contém todas as orientagbes do
sistema cubico (Figura 12).[1]

Figura 12 - Definigdo dos angulos de Euler {¢4,¢,92) conforme notagio de Bunge.
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Isto porque apenas com figuras de pdlo, temos informagdes incompletas e
semiquantitativas, jA& que representam apenas os planos {hkl} difratados pelo
material. J& a FDOC especifica a freqliéncia de ocorréncia de (ou probabilidade
de encontrar) determinadas orientagdes {hkl}<uvw> em uma amostra do material.
Esta probabilidade, numa amostra sem textura, é igual a unidade. Na FDOC, a
orientagao de um cristal é definida por trés angulos de Euler, os quais constituem
trés rotagdes consecutivas que, aplicadas aos eixos [100], [010] e [001] da célula
cristalina do cristal, tornam os mesmos coincidentes com os eixos DL, DT e DN,

respectivamente, da chapa ou amostra do material.[9]

As orientag0es podem ser representadas por meio de uma matriz de cossenos
diretores que envolvem os trés angulos de Euler. De acordo com a notagdo de

Bunge, a matriz de orientagdo g =g(p, ¢ @,) é obtida pela multiplicagio sucessiva

das trés matrizes correspondentes as rotagdes individuais g =g,.9,.9;-

A Equacdo 1, a seguir, mostra a matriz de orientagédo de Bunge.[1]

COS @, COS @, —Sen ¢, Sen @, cos ¢ sen @, cos @, +Cos ¢, sen @, cos¢  sen @, sen ¢

g(gp1 do, ) =| —cos @, sen @, —Sen @, COS P, COSP —sen P, Sen @, —COS P, COS P, COSP  COS P, sen ¢

sen ¢, sen ¢ cos ¢, sen ¢ cos ¢

(1)

A matriz de orientagao também pode ser representada a partir dos indices de

Miller, da seguinte forma:[1]

u o kwelv b
n mn m
v lu—hw k
gk fuvw)=| - —
w hv—ku L
| n mn m |

(2)
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onde os fatores de normalizag&o S0 m=+vh?+k’>+1> € n=+yu?+v?+w?. AsSim,
pode-se relacionar os indices de Miller, que fixam a orientagcdo (hkl)[uvw] do
cristal, com os angulos de Euler, (¢;,®,¢z2), através das terceiras e primeiras

colunas das matrizes, correspondentemente.[1]

Observa-se que os indices do plano {hkl} dependem somente dos angulos @ e ¢,
enquanto a diregdo <uvw> é fungéo dos trés angulos. E comum utilizarem-se os
angulos (@1, @, ¢2) no intervalo de 0 a =/2 rad. Isto permite a construgdo de
graficos, em seg¢des de (pz = constante, onde os planos {hkl} e as diregdes <uvw>
que pertencem a estes planos estdo representadas. Os planos sdo representados
por linhas retas e as dire¢gbes, por pontos sobre as linhas.

A FDOC é definida pela fragdo volumétrica de grdos com orientacdo g =
g(¢1,D,¢2) do seguinte modo:[1]

dv
v =f(@dg=f(@, De,)de

3)

onde:

dgz%ﬁscnd).dchdld%
(4)

A funcdo f(g)=f(¢1,®,92) € normalmente representada por uma série de

harménicos esféricos, Tf, cujos coeficientes, Clvp , Nho caso de Bunge,

descrevem a textura do material:[1]

a M{)N() .
f((pla‘b:(p2)= Z i i C]"le"v((p]a ¢, (Pz)

1=0 u=1 v=1

®)
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A Figura 13 mostra um abaco das orientagdes {hkl}<uvw> que, para chapas
laminadas de materiais do sistema cubico, pertencem as fibras DL e DN, em
coordenadas de Bunge. Costuma se usar a segédo de ¢, = 45° para o sistema

cubico, pois ela contém todas as orientacoes de interesse.[1]

1D1
L N ey oy e I\ L B B (on){Tio]
=)
1] s
= @ =45°
§, R
({110 i hK<1105 (114)[’_5. 1l
YTy Fibra DL {hki}< 3y
44 11170) [CER1) 11801 1]
(xiie] {185 400} (12(11]

ayiio) Fibra DN {111}<uvw>
W10 ———@—@—$———%——-¢—¢ (11)TI2)
— |é ] uzx lg |E (5541328}
WINITo) @ = =5 = = = @3ax1ny)
@io ¢ T = = < = (s52x1TS)
o3l g muaEzm
i (41){TT8)
(uoxiio] 1 L I i R N | ! I (110)001)

Figura 13 - Seg¢ado de ¢, = 45° onde sao mostradas as orientagdes pertencentes as fibras DL e
DN.

A funcéo de distribuicao de orientagdes f(g) pode ser calculada a partir de figuras
de polos diretas, obtidas por difragao de raios-X, ou pode ser medida diretamente,
usando-se a técnica de EBSD. Ela € normalmente representada graficamente por
secdes de @2 = constante, com curvas de nivel de isovalor, para ser interpretada
pelos &bacos anteriormente descritos. A Figura 14 mostra abacos para ¢, = 0° e
@2 = 45°.
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A seguir temos um exemplo de representacao grafica de uma FDOC, através da
técnica de EBSD, por meio de software apropriado (Figura 15).[1]
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Figura 15 - FDOC de uma amostra de cobre iaminado a frio 60% em sec¢des de ¢, constante.
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6) DIFRAGAO DE ELETRONS RETROESPALHADOS

O principio de operagao do microscopio eletronico de varredura (MEV), baseia-se
fundamentalmente na quantificagdo dos elétrons secundarios emitidos por uma
amostra como resposta a uma excitagao eletrénica incidente. Esta medida de
elétrons secundarios permite uma definigao qualitativa da morfologia e topografia

da amostra.

O feixe de elétrons se origina em um catodo geralmente de tungsténio aquecido
através da passagem de uma corrente elétrica. Os elétrons emitidos sao
acelerados desde o catodo através de uma grade e um anodo aterrado. Este
sistema de eletrodos é chamado de canhdo de elétrons. Posteriormente, um
sistema de lentes reduz o didmetro do feixe de elétrons a aproximadamente 100
A. A redugéo é realizada usando duas ou mais lentes magnéticas em série, cada
uma capaz de reduzir o didmetro do feixe de elétrons de um fator de 20 a 100
vezes. Uma corrente ajustavel, é aplicada a uma bobina de deflexado para mover o
feixe de elétrons através da amostra. A razao desta corrente, com a corrente na
bobina de deflexdo do tubo de raios catédicos € que determina a ampliagdo do

microscopio.

Quando os elétrons primarios alcangam a amostra, a interacdo destes com os
atomos do material, da origem a elétrons secundarios. O numero de elétrons
secundarios emitidos varia de acordo com a geometria e outras propriedades da
amostra. Os elétrons secundarios sdo coletados por um detetor, produzindo a
imagem. Os elétrons "backscattered" (retroespalhados) e os fétons emitidos pela
amostra através da agao do feixe de elétrons podem também ser usados para

produzir imagens.[7]

A técnica de difragao de elétrons retroespalhados (EBSD — "Electron Back Scatter
Diffraction") acoplada a um microscépio eletrénico de varredura (MEV), possibilita
o conhecimento da rede cristalina de um material, e a determinagdo de dominios
cristalinos com resolugdo de até 50nm. Desta maneira, pode-se analisar a

"microtextura” (populagdo de orientagées individuais relacionadas a detalhes de
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microestrutura) e a "mesotextura" (textura entre graos ou geometria do contorno

de grao) de um material cristalino.[4]

Quando um feixe de elétrons incide em um material cristalino montado com uma
certa inclinagdo em relagdo ao feixe, os elétrons dispersam-se abaixo da
superficie do material, sofrendo difragdo entre os planos cristalograficos. Da
interagao com do feixe de elétrons com a matéria, pode-se utilizar para fins de
estudo, algumas resultantes desta interagao, como por exemplo: raios-X, elétrons
Auger, elétrons secundarios, elétrons retroespalhados, elétrons absorvidos, e
elétrons transmitidos. [11]

O feixe difratado de elétrons produz um padrao composto de bandas que se
cruzam, que varia de material para material, chamado "padrac de difragdo de
elétrons retroespalhados”, ou em inglés, Electron Backscatter Diffraction Patterns
(EBSD patterns ou EBSPs).[8]

Estes padrdes surgem como resultado do espalhamento do feixe eletrénico em
todas as dire¢cdes a medida que ele penetra na amostra. Isto significa que todos
os planos atdmicos do cristal interagem com o feixe espalhado e sempre havera
alguns elétrons que incidem nos planos da rede com um angulo que satisfaz a lei
de Bragg.[8]

Utiliza-se o Microscopio Eletronico de Varredura (MEV) para este fim, e
analisando-se os padrdes de difragdo, estes padroes de difragdo podem ser
visualizados colocando-se uma tela de fosforo ou uma pelicula apropriada,

préxima da amostra na cAmara do MEV.[4]

Um exemplo da visualizagdo de um padrao de difragdo € mostrado na Figura
16:[9]




27

Figura 16 - Visualizag@o de um padrao de difragéo.

As bandas deste padrao de difragdo mostrado sdo conhecidas como padroes de
Kikuchi. Elas sao relacionadas diretamente a estrutura do reticulado do cristal na

regido analisada. Elas se relacionam da seguinte maneira:

¢ A simetria do reticulado do cristal & refletida no padrao de difragéo.
e A largura e a intensidade das bandas sdo relacionadas diretamente as
distancias entre os atomos nos planos cristalinos.
e Os angulos entre as bandas séo relacionados diretamente aos angulos
entre os planos cristalinos no reticulado do cristal.
Os padrées de Kikuchi sdo, portanto, projecées da geometria dos planos da rede

de um cristal.[8]

A Figura 17 mostra o arranjo experimental tipico para a coleta dos padroes de
Kikuchi. A amostra deve ser posicionada em angulos entre 70° e 80° com relagao
ao feixe de elétrons, para que seja encurtado o percurso dos elétrons
retroespalhados e seja diminuida a fragao de elétrons absorvidos pela amostra.
Os padrbes de Kikuchi de alto angulo formados sdo captados por uma tela de
fosforo, atrds da qual é posicionada convenientemente uma camera de TV
compativel com o nivel de luz. A imagem passa por um sistema de pré-
processamento de sinal para que seja reduzido o ruido, a subtragcado de sinal de

fundo incoerente, e para um aumento de contraste. Em seguida a imagem
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processada € enviada a um sistema de identificagdo automatica dos padrées
captados.[4]

tela de fésforo

/

Fibra dtica

Feixe de elétrons

Camara ﬂ
Precasader &—‘I_‘ C

’\ omputador |
Y p
Conirele da
amostra Interface Cisnam
mecinica
Controle
do MEV

Figura 17 - Arranjo experimental tipico usado em andlises de EBSD.

Para que isto seja possivel, a imagem é submetida a transformada de Hough, de
modo que as linhas retas presentes na imagem déem origem a pontos Unicos no
espago de Hough. Estes pontos s&o identificados e a transformada de Hough
inversa pode proporcionar linhas artificiais paralelas as bandas de Kikuchi.

Embora a largura da banda esteja diretamente relacionada a distancia interplanar
através da lei de Bragg, este fato raramente é utilizado devido a escolha da
camera: ou se privilegia a velocidade ou a resolugdo. Como é comum privilegiar a
velocidade, a identificagdo dos padrdes de Kikuchi costuma ser feita através da
medigdo dos angulos formados pelas linhas retas identificadas, sucedidas pela
comparagdo com uma tabela dos angulos tedricos correspondentes aos planos

difratores do sistema cristalino em questao.

Tal comparagdo € usualmente feita através de uma metodologia de votagso.
Dentre as bandas identificadas, todas as possiveis combinagdes entre trés linhas
sdo consideradas. Procura-se entdo associar a cada trio de linhas, dois angulos

da tabela tedrica. Dependendo da tolerancia permitida, mais de uma solugéo
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podera existir para cada trio; da mesma forma como diferentes trios poderéo ter
uma mesma solugdo. Assim, cada solugdo tera um voto para cada cruzamento
trio de linhas — par de angulos. Define-se entdo um indice de confianga (Cl),
determinado por:

onde N4 € o numero de votos da solugdo mais votada, N2 € o nimero de votos da
segunda solugdo mais votada e NS é o numero total de solugbes encontradas.
Padrdes com Cl maior do que 0,1 terdo 95% de chance de estarem corretamente
identificados. A Figura 18 mostra a sequéncia de identificagdo de um padrdo de
Kikuchi.[4]

(a) (c)

(b)

Figura 18 - Seqléncia de determinagio dos padrdes de Kikuchi : (a) padréo de Kikuchi obtido de
uma amostra de Nb; (b) transformada de Hough de (a); (c) padrao de (a) identificado.
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O procedimento descrito anteriormente pode ser repetido em pontos tomados em
intervalos constantes numa area previamente selecionada, como na Figura 19,
obtendo-se como resultado um arquivo contendo: as coordenadas (x,y) do ponto
analisado, os 3 angulos de Euler capazes de levar os eixos de referéncia da
célula unitaria do dominio cristalino analisado a coincidir com os eixos de
referéncia da amostra, o indice de qualidade (IQ) do padrédo de Kikuchi analisado
e o Cl da indexacao realizada.[8)

Figura 19 - Esquema de uma varredura de EBSD sobre uma microestrutura.

O indice de qualidade (IQ) descreve a qualidade de padrdo EBSD. O I1Q é
dependente da amostra e da sua condigdo, mas ele ndo é um valor absoluto, e
sim uma fungéo cujos pardmetros séo fatores técnicos utilizados para indexar o
padrao, como por exemplo, o processamento do sinal de video. Na Figura 20, o

padréo da esquerda possui IQ maior do que o padréao da direita.[9]

Figura 20 - Exemplos de padr&es com indices de qualidade de imagem (IQ) diferentes.

No caso de materiais multifasicos, a fase cristalina que melhor se ajusta a cada

ponto também é informada. Os sistemas atualmente existentes analisam cada
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ponto em tempos da ordem de 0,3 a 0,1s, 0 que permite que, em algumas horas,
milhares de pontos sejam analisados. A partir do arquivo gerado, diversas

andlises podem ser obtidas, como sera visto a seguir.

Normalmente, depois de realizada a varredura por EBSD em uma amostra, a
primeira forma de andlise dos dados é a representagdo da textura obtida na
regido da amostra onde foi realizada a varredura, através da chamada figura de
polo, como mostrado na Figura 21.[4]

Figura 21 - Figura de pdlo direta em uma amostra de cobre, mostrando uma textura de fibra
<100>.

O EBSD é uma técnica de medida pontual da orientagdo. Para que os dados
obtidos sejam vélidos para toda a amostra, a regido analisada deve ser
verdadeiramente representativa da textura encontrada no volume da amostra.
Mas a técnica de EBSD permite agora estudar grandes regides do material com

rapidez, dando origem a dados com significancia estatistica.

Alguns estudos indicam que no caso da presenga de componentes fortes de
textura (maior do que 100 vezes a intensidade de um material randoémico), a

andlise de uma regido com mais de 70 gréos, ja € suficiente para tornar os
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resultados comparaveis; ja no caso da presenga de componentes fracas de
textura (maior do que 10 vezes a intensidade de um material randémico),

necessita-se de pelo menos 250 graos para tornar os resultados comparaveis.[4]

A resolugdo espacial em medidas de textura por EBSD € um aspecto muito
importante. Alguns dos parametros relacionados a resolugéo espacial sao: tipo de
fonte de elétrons (densidade de corrente), voltagem de aceleragdo, numero
atbmico da amostra analisada e sensibilidade da camera utilizada. Assim, a
determinagdo de um ndmero para a resolucao espacial nao € uma tarefa facil,
devendo ser determinada de forma pratica em cada caso com a variagao dos

parametros passiveis de controle em cada equipamento.

A existéncia desta limitacdo interfere ndo sé na avaliagdo de amostras com
tamanho de grdo muito pequeno, mas também na avaliagcdo de amostras
submetidas a elevadas deformacgdes, 0 que pode levar a uma avaliagédo desigual

da textura.

Pode-se chamar de microscopia por imagem de orientagdo (MIO) as diversas
formas de reconstrugao da imagem inicialmente varrida e analisada por EBSD a
partir do arquivo de dados gerado. Esta € uma ferramenta perfeita para estudos

da textura local, do carater cristalografico das interfaces e de sua distribuigdo.

Em geral, um dos primeiros mapas que deve ser tragado apés uma varredura de
EBSD é o mapa referente ao indice de qualidade (IQ), no qual uma escala de
cinza é atribuida a cada ponto, branco para o melhor indice e preto para o pior.
Este mapa pode nao sé revelar eventuais problemas durante a coleta dos dados,
tais como oscilagdes da corrente do feixe, mas por si sé ja revela o nivel de

distor¢ao da rede.

A seguir, é conveniente construir um mapa de orientagado (MO) como o mostrado
na Figura 22, uma imagem na qual uma cor € atribuida ao plano paralelo aquele
da amostra em cada ponto de coleta segundo um tridngulo unitario de referéncia.

Como mencionado anteriormente, somente os pontos com Cl > 0,1 devem ser
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considerados como aqueles corretamente indexados. Logo, se o sistema de
andlise de dados permitir, € conveniente retirar estes pontos e recompletar com
orientagbes meédias dos pontos vizinhos como realizado na Figura 14; tal
operagdo deve ser realizada com muito cuidado, pois dados com indice de
qualidade (IQ) e indice de confianga (Cl) muito baixos podem levar a resultados
completamente equivocados.[4]

10.50 pn = 15 sieps

(a) (b) (c)

Figura 22 - (a) Mapa de orientag&o de uma amostra de latio- 6% de deformago; (b) mapa de
orientagdo da mesma regido da amostra ap6s recompletamento artificial dos pontos com Cl menor
do que 0,1; (c) tridngulo unitario de referéncia das cores usadas.

A construgdo do mapa de orientagdo permite a rapida constatagdo da presenga
de textura, possibilitando a sua associagdo imediata com a morfologia. Este tipo

de analise permite ainda a rapida identificagdo de agregados de orientagGes.

O contorno de grdo por vezes somente pode ser definido através da diferenga de
orientagdo com relagdo aos pontos vizinhos. Costuma-se entdo definir como
contornos de baixo angulo, aqueles com diferenga de orientagdo inferior a 15°, e
de alto angulo aqueles com mais de 15° de diferenga. Esta possibilidade de definir
os contornos a partir da diferenga de orientagdo permite observar a estrutura de

contorno de grdo de materiais de dificil ataque, ou até de contornos de subgrio.
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Pode-se tragar curvas de desorientagao sobre linhas de interesse, sendo possivel
fazer a distingdo entre bandas de deformagao e maclas a partir dos angulos de
desorientagcao envolvidos, permitindo assim a distingdo de estruturas antes
confundidas no microscopio 6tico.

Em amostras bifasicas pode-se, por exemplo, estudar as relagoes de orientagao
existentes, como em ligas Fe-Ni, onde se observaram lamelas de martensita
(CCC) circundadas por austenita (CFC). Podde-se através dos mapas de
orientagcao confirmar a relagao de Kurdjumov-Sachs (KS), com os planos {111} da
austenita alinhados aos planos {110} da martensita. Este tipo de andlise é
aplicavel a quaisquer duas fases presentes em uma microestrutura, desde que
suas dimensdes sejam compativeis com a resolucdo do equipamento utilizado e

que seja possivel realizar o polimento e ataque das mesmas.

A técnica de EBSD tornou possivel estudar os contornos de grao sob um novo
olhar, onde nao s6 a morfologia e as dimensdes sdo caracterizadas, mas também

a sua cristalografia.

As varias formas de representagao da textura cristalografica buscam relacionar a
orientagdo da célula unitaria das redes cristalinas com os eixos macroscépicos da
amostra. Para definir a cristalografia do contorno do grao, torna-se necessario
fazer uso de formas de representagdo que relacionem as células unitarias de
graos vizinhos. Uma destas formas é através de um par eixo-angulo capaz de
levar uma rede cristalina a coincidéncia com a outra. Tal forma faz uso do fato de
que sempre havera pelo menos um eixo comum as duas redes cristalinas de uma
mesma fase. Escolhido um eixo comum, basta determinar o angulo de rotagio
necessario para levar as redes a coincidéncia. O par pode ser determinado

matematicamente a partir dos angulos de Euler de cada uma das redes.
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6) MATERIAIS E METODOS

Este trabalho foi realizado no préprio Depto. de Engenharia Metallirgica e de

Materiais, na Escola Politécnica da Universidade de Sao Paulo.

Utilizaram-se os equipamentos do Laboratério de Microscopia Eletrdnica de
Varredura, os quais estdo inseridos no projeto tematico "Otimizagdo da
microestrutura, da microtextura e da mesotextura de materiais ferrosos
avangados" (Proc. FAPESP 99/10796-8). No contexto deste projeto tematico, foi
adquirida uma corrida de forno de levitagdo no instituto Max Planck para a
pesquisa em acos (Dusseldorf, Alemanha) com a composigdo Fe-12Ni-15Si (%

atdmica), a qual foi objeto de estudo neste trabalho de formatura.

Tambem foi utilizado o Laboratério de Metalografia do departamento para a
preparagdo das amostras para as analises no microscopio eletrénico de
varredura, e fornos do Hall Tecnoldégico para o tratamento térmico de

solubilizacdo das amostras.

A composicdo em questdao da liga foi escolhida de maneira a se obter uma
microestrutura bifasica envolvendo as fases D03 e A1 na temperatura de cerca de
1000°C, de acordo com o diagrama de fases do sistema Fe-Ni-Si mostrado na
Figura 1.[10]

Foram preparadas 8 amostras da liga em questao no seu estado bruto de fusao,
sendo que 7 delas foram submetidas a um tratamento térmico de solubiliza¢ao,
por 5 horas, em diferentes temperaturas: 800°C, 850°C, 900°C, 950°C, 1000°C,
1050°C, e 1100°C, respectivamente.

Entdo se seguiu a caracterizagdo da microestrutura por microscopia eletronica de

varredura, atraves da difragdo de elétrons retroespalhados (EBSD).
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Com isto foi possivel a caracterizagdo das fases existentes na liga, e das suas
relagbes de orientagdo, caracterizando uma textura de transformacao de fase em

questao.

6.1) Preparagao das amostras

A amostra da liga em questio, obtida de uma corrida de forno de levitagdo no
instituto Max Planck para a pesquisa em agos (Disseldorf, Alemanha), no estado
bruto de fusdo, possui formato cilindrico. Foram feitos cortes nesta amostra no
cut-off, de modo a se obterem dois discos, com aproximadamente 0,5 cm de
altura cada um. Cada um destes dois discos foi cortado novamente, de modo a se
obterem 4 quartos de circunferéncia, totalizando 8 amostras para o trabalho.[10]

Durante o corte, pode-se notar a extrema fragilidade da liga, devido a sua
baixissima tenacidade a temperatura ambiente. Nenhuma das amostras ficou com
a forma esperada, todas se partiram e apresentam pequenas trincas superficiais,

mas isso ndo prejudicou as analises de caracterizagdo da textura do material.

Uma das 8 amostras foi separada para ser a amostra bruta de fusdo do trabalho,
enquanto que as outras 7 foram submetidas ao tratamento térmico de
solubilizagdo ao ar por 5 horas em forno apropriado no Hall Tecnolégico do

proprio departamento, seguido por resfriamento em agua.

As amostras solubilizadas praticamente ndo apresentaram sinais de oxidacao, o

que atesta as excelentes propriedades de resisténcia a oxidagio do material.

A preparagao das amostras para a andlise no microscopio eletrénico de varredura
seguiu as etapas de embutimento em resina de baquelite, polimento em 6 lixas d'
agua de granulometria decrescente (600um, 450pm, 320pm, 200pum, 150um e
100um), polimento em discos abrasivos com pasta de diamante (6pm, 3um, e
1um), seguido por polimento em disco abrasivo com solugao de silica coloidal
(0,4um).
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6.2) Analise da microestrutura através da técnica EBSD

Cada uma das 8 amostras, polida convenientemente, foi analisada no Laboratério
de Microscopia Eletrdnica de Varredura, no Microscopio de Varredura Eletrbnica
marca Philips modelo XL-30, acoplado a um detetor de elétrons retroespalhados
da Tex Sem Laboratories® (TSL). Para a aquisicdo dos dados utilizou-se o
software OIM-Collection™, da Tex Sem Laboratories® (TSL).

Inicialmente a amostra é colocada na camara de vacuo do MEV, é feito vacuo no
interior desta cadmara, e a amostra & posicionada convenientemente em relagéo
ao feixe de elétrons do microscopio.

Entdo é selecionada através do software de aquisi¢cdo dos dados, uma area de
interesse a se realizar a analise através da técnica EBSD; como as amostras da
liga em questdo, notadamente as solubilizadas, possuiam tamanho de grao
bastante grande, tomou-se cuidado no ato da selecdo das areas a serem

analisadas. O aumento utilizado variou de 150X a 350X.

Apesar dos cuidados na preparagdo das amostras, algumas amostras
apresentavam pequenos pontos de oxidagio, e também se tomou o cuidado de
selecionar-se areas isentas de quaisquer pontos de oxidagdo, poeira ou manchas

de secagem.

Através do software de aquisi¢cao de dados, € feita entdo a detecgao dos padroes
de difracdo da amostra verifica-se a area selecionada, e define-se um valor para o
padrdo chamado "step", o qual & relacionado com o valor da distancia, de um
ponto de incidéncia do feixe de elétrons na amostra, para o ponto seguinte. Como
a varredura é feita linha a linha, os pontos de incidéncia do feixe, que forneceréo
os dados da varredura, formardao uma grade, cujos pontos estarao igualmente

espacados nas dire¢oes verticais e horizontais.[8]

Portanto, valores de "step" altos resultam em tempos de varredura muito grandes,

e valores de "step" baixos resultam em tempos menores de varredura. De acordo
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com a dimensao da area escolhida, utilizaram-se valores de "step" de modo que o

tempo de varredura fosse por volta de duas horas.

Em contrapartida, valores de "step" muito baixos, resultam em pouca resolugao
dos dados obtidos, principalmente nos casos de materiais com precipitados de

dimensdes muito reduzidas, os quais podem nao ser detectados na varredura.

Alem disso, antes da varredura, é preciso carregar o software de aquisi¢do de
dados, com arquivos que contém informagbes sobre os padrées de difragao de
cada tipo de material, para que durante a varredura, seja feita a comparagao entre
0os dados destes arquivos, com o padrao de difracdo detectado na amostra.
Foram escolhidos como referéncia os arquivos que continham informagdes sobre
a estrutura CCC tipica do ferro puro (Iron-alpha), e sobre a estrutura CFC tipica

do ferro puro (lron-gama).

Ao inicio de cada varredura, observaram-se através do software de aquisi¢do de
dados, os valores dos indices de qualidade (IQ) e de confian¢a (Cl) da amostra,
caso estes indices ndo fossem satisfatorios, a varredura era interrompida e entao
se escolhia outra regido da amostra, ou mesmo a amostra era submetida a novo

polimento.

Nas amostras em que, apos a analise dos dados dos arquivos gerados nas
varreduras, se verificou a presenca de fases dispersas, realizou-se varreduras
nas regides da amostra onde se verificou a presenga destas fases, em regioes
sucessivamente menores e com valores de "step" maiores. Sendo que nestes
casos, o tempo total de varredura chegou a 12 horas, isto foi feito para uma
melhor analise dos dados da varredura, para se possibilitar chegar a resultados
mais significativos quanto as relagbes de orientagdo entre a fase matriz e a fase
dispersa.

Apds o término de cada varredura, o arquivo gerado pelo software de aquisigdo

de dados era gravado para ser analisado.
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6.3) Analise dos arquivos gerados nas varreduras EBSD

Os arquivos gerados nas varreduras pelo software de aquisigdo de dados, foram

analisados pelo software OIM Analysis™, da Tex Sem Laboratories®.

Este software permite diversos tipos de analises do arquivo gerado, como: mapas
de orientagdo dos graos, figuras de polo diretas e inversas, representagdo grafica
da Fungdo de Distribuicdo de Orientagdo ("QOrientation Distribution Function" —

ODF), angulos de desorientagdo entre dois pontos quaisquer, dentre outros.

Inicialmente através do software de analise, geraram-se mapas de orientagéo dos
grados, de cada uma das amostras, pelo método de figura de pdlo inversa em
relacdo a direcdo [001]. E em seguida, foram gerados mapas de orientagdo dos
gréos, em cujos quais cada fase do material, foi representada um uma coloragéo
diferente. No caso, a fase CCC foi representada na cor vermelha, e a fase CFC

na cor verde.

Apoés serem geradas representagdes graficas das ODFs para cada amostra, e de
figuras de polo diretas e inversas também para cada amostra, chegou-se a
conclusdo de que apenas as figuras de poélo inversas bastariam para a
caracterizagdo da relagéo de orientagdo entre as fases nas amostras da liga em

questao.

Foram entdo geradas figuras de polo inversas para as amostras que
apresentaram as duas fases (CCC e CFC), para cada uma das fases presentes,
em relagdo a algumas diregGes especiais. Dire¢cbes estas descritas por Bain;
Kurdjumov-Sachs; e Nishiyama e Wassermann como pertencentes as principais

relagbes de orientacdo nas ligas metalicas, entre as estruturas CCC (a) e CFC (y).

A partir da analise destas figuras de po6lo acima descritas, conseguiu-se chegar a
conclusdes a respeito de relagbes de orientagoes entre as fases CCC e CFC
presentes na amostras da liga Fe-Ni-Si estudada.
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Das 8 amostras preparadas e analisadas, apenas 5 foram utilizadas para as
conclusdes acerca da caracterizagdo da textura do material : a bruta de fusao, e
as solubilizadas a 900°C, 1000°C, 1050°C, e 1100°C.

Uma duvida antes do inicio do trabalho, a da existéncia ou ndo da fase CFC na
liga com a composi¢do analisada, Fe-12Ni-15Si, na faixa de temperaturas entre
900°C e 1100°C, prevista no diagrama de fases apresentado por lkeda et al [3], foi
esclarecida e discutida a seguir neste texto.
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7) RESULTADOS

7.1) Amostra bruta de fusao

A Figura 23 mostra 0 mapa de orientagdo dos grédos, pelo método de figura de

polo inversa em relagéo a diregdo [001], para a amostra bruta de fus3o.

N
450.0 ym = 45 steps  IPF [001)

Figura 23 — Mapa de orientagdo dos grdos, amostra bruta de fus3o.
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A Figura 24 mostra o mapa de quantificagdo das fases, pelo método de

codificagcdo de cores para as fases a (CCC) e y (CFC), para a amostra bruta de
fusdo.

Gray Scale Map Type: Image Quality
63.3..188 (63.3..188)

Color Coded Map Type: Phase
Total Pattition
Phase Fraction Fraction
I iron (Alpha) 1.000  1.000

Boundaries: <none=

R
450.0 ym = 45 steps  1Q 63.3...188, Phase

Figura 24 - Mapa de quantificagdo das fases, amostra bruta de fus3o.

Observa-se que a microestrutura bruta de fusdo apresenta-se monofasica D03

com gréos colunares muito longos (com dimenséo maior da ordem de milimetros).
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7.2) Amostra solubilizada a 900°C

A Figura 25 mostra o mapa de orientagdo dos gréos, pelo método de figura de

polo inversa em relagdo a diregéo [001], para a amostra solubilizada a 900°C.

450.0 pm = 30 steps  IPF [001)

Figura 25 - Mapa de orientagdo dos gr3os, amostra solubilizada a 900°C.
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A Figura 26 mostra 0 mapa de quantificagdo das fases, pelo método de

codificagdo de cores para as fases a (CCC) e y (CFC), para a amostra
solubilizada a 900°C.

Gray Scale Map Type: Image Quality
51..154.7 (61..154.7)

Color Coded Map Type: Phase
Total Partition
Phase Fraction Fraction
I ron (Alpha) 0.951 0.951
B Iron (Gamma) 0.049 0.049

Boundaries: <=nonhe>

|
450.0 pm = 30 steps  1Q 51...154.7, Phase

Figura 26 - Mapa de quantificagdo das fases, amostra solubilizada a 900°C.

A comparag¢&do com a estrutura bruta de fusdo indica que ndo houve uma variagio
consideravel na escala da microestrutura. A indicagédo da fase y nesta temperatura

pode corresponder a um erro de indexagao, ja que estas regides se concentram
com pontos com IQ baixo.
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7.3) Amostra solubilizada a 1000°C

A Figura 27 mostra o mapa de quantificacdo das fases, pelo método de
codificagdo de cores para as fases a (CCC) e y (CFC), para a amostra
solubilizada a 1000°C.

Gray Scale Map Type: Image Quality
52.7..2259(52.7..225.9)

Color Coded Map Type: Phase
Total Partition
Phase Fraction Fraction
I ron (Alpha) 0.892 0.692
B iron(Gamma) 0.008 0.008

Boundaries: =none>

[
125.0 ym = 5 ster

Figura 27 - Mapa de quantificagio das fases, amostra solubilizada a 1000°C.
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Nota-se que alguns pontos indexados como fase y sdo observados na imagem.
Como no caso anterior, entretanto, eles se concentram em uma regido de IQ

baixo.
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A Figura 28 mostra o mapa de quantificagdo das fases, pelo método de
codificagéo de cores para as fases a (CCC) e y (CFC), em uma regido da amostra
um pouco abaixo da imagem anterior.

Superficie da amostra

Gray Scale Map Type: Image Quality
66.9..242.6 (66.9...242.6)

Color Coded Map Type: Phase
Total Parttition
Phase Fraction Fraction
B ron (Alpha) 0.975 0.8975
B iron (Gamma)  0.025 0.025

Boundaries: <hohe=

|
150.0 um = 15 steps

Figura 28 - Mapa de quantificagdo das fases, amostra solubilizada a 1000°C.

Nota-se que ha uma distribuicido assimétrica de pontos indexados como fase vy,
cuja densidade aumenta na dire¢do da superficie da amostra. Isto sugere que

houve uma perda de silicio durante a solubilizagao.
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A Figura 29 mostra o mapa de quantificacdo das fases, pelo método de
codificagdo de cores para as fases a (CCC) e y (CFC), novamente em uma regiao
da amostra um pouco abaixo da imagem anterior, de modo que a varredura foi

feita em uma regido rica em fase y.

Esta varredura foi a mais detalhada de todas, sendo que foi utilizado um valor
bastante alto para o "step". A partir dos mapas gerados desta varredura, foram

feitas andlises de trés regides diferentes da imagem, que se seguem no texto.




]
140.0 um = 70 steps  1Q 54.6...180.2, Phase

Gray Scale Map Type: Image Quality
54.6...180.2 (54.6..180.2)

Color Coded Map Type: Phase
Total Partition
Phase Fraction Fraction
B ron (Alpha) 0.957 0.957
B iron (Gamma) 0.042 0.042

Boundaries: <none>=

Figura 29 - Mapa de quantificagiio das fases, amostra solubilizada a 1000°C.
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A Figura 30 mostra o mapa de orientagdo dos grdos, pelo método de figura de
pélo inversa em relagdo a diregdo [001], da varredura anterior, e a indicagéo de

trés regides distintas da imagem: regiéo 1, regido 2 e regiéo 3.

140.0 pm = 70 steps  |PF [001]

Figura 30 - Mapa de orientag&o dos grdos, com indicagio das regiées da amostra, amostra
solubilizada a 1000°C.
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A seguir temos os mapa de orientagdo dos gréos, pelo método de figura de pélo
inversa em relacdo a diregdo [001], das regibes 1, 2 e 3. Figuras 31, 32, e 33,

respectivamente.

Regido 1

o1y ne

o

40.00 pm = 20 steps  1Q 83.3...180.2, IPF [001)

Figura 31 - Mapa de orientag8o dos graos, amostra solubilizada a 1000°C, regisio 1 da amostra.

Primeiramente observa-se que todas as particulas indexadas como fase y no grdo
inferior apresentam a mesma orientagdo cristalografica e concentram-se em
pontos com IQ elevado, de onde se conclui que elas correspondem realmente 3
fase CFC.
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Regiao 2

30.00 ym = 15 steps  IPF [001]

Figura 32 - Mapa de orientagdo dos graos, amostra solubilizada a 1000°C, regi&o 2 da amostra.

Na regido 2 fica evidente que o tamanho dos precipitados € muito fino.

Nas regites 1 e 3 fica evidente que ha uma tendéncia a precipitagdo de fase y no
contorno de gréo.
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30.00 um =15 steps 1PF [001)

Figura 33 - Mapa de orientagdo dos grdos, amostra solubilizada a 1000°C, regido 3 da amostra.

A seguir temos as figuras de pdlo inversas, calculadas nas diregdes referentes as
relagbes de orientagdo entre as fases y (CFC) e a (CCC) aplicada aos sistemas
cubicos de fases CFC e CCC, (ver Tabela 3). Ou seja, verificou-se dentre as
relagbes de Bain (B), Kurdjumov e Sachs (KS), e Nishiyama e Wassermann (NW),
qual delas se aproxima mais da relagdo de orientagdo presente na amostra em

questao.

Primeiramente, temos as figuras de p6lo inversas calculadas a partir dos dados
da varredura inteira, ou seja, de toda a area mostrada na Figura 30. Em seguida

as figuras de pélo referentes aos dados das areas das regides selecionadas.
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Area total

As Figuras 34, 35, e 36, mostram respectivamente as figuras de pélo inversas,
calculadas em relagdo as dire¢bes <100>, e <110>, (verificagdo da relagéo de
Bain), <011>, || <111>, (verificagdo da relagdo KS), e <112> | <011>,

(verificagao da relagao NW), da area total da amostra.

A analise destas figuras fica prejudicada devido a presenga de varios graos da
fase o que apresentam pouca ou nenhuma particula da fase y. Desta forma,

optou-se por realizar a andlise nas regides ampliadas mostradas anteriormente.

Bain

[110]

111

001 101 001 101

Figura 34 - Figura de pdlo inversa calculada em relagdo a diregdo <100> da fase a e a diregdo

<110> da fase y, amostra solubilizada a 1000°C.
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KS

[111] [011]

111

001 101 001 101

Figura 35 - Figura de pélo inversa calculada em relagao a direcdo <111> da fase a e a diregdo

<011> da fase y, amostra solubilizada a 1000°C.

NW

[011] [112]
111 111

001 101 001 101

Figura 36 - Figura de pélo inversa calculada em relagéo a dire¢do <112> da fase o e a diregdo

<011> da fase y, amostra solubilizada a 1000°C.
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Regiao 1

As Figuras 37, 38, e 39, mostram respectivamente as figuras de pdlo inversas,
calculadas em relagdo as diregoes <100>, e <110>, (verificagdo da relagédo de
Bain), <011>, || <111>, (verificagdo da relagdo KS), e <112>, || <011>,

(verificacio da relagao NW), da regido 1 da amostra.

Bain

[110] [100]
111 111

001 101 001 101

Figura 37 - Figura de pélo inversa calculada em relagéo a diregédo <100> da fase o e a diregéo

<110> da fase y, regido 1 da amostra solubilizada a 1000°C.




KS

[111] [011]

111

001 101 001 101

Figura 38 - Figura de pélo inversa calculada em relagao a diregdo <111> da fase o e a diregao

<011> da fase v, regido 1 da amostra solubilizada a 1000°C.

NW

[011] [112]
111 111

001 101 001 101

Figura 39 - Figura de pélo inversa calculada em relagio a diregdo <112> da fase a e a diregdo

<011> da fase vy, regido 1 da amostra solubilizada a 1000°C.
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Regiao 2

As Figuras 40, 41, e 42, mostram respectivamente as figuras de pélo inversas,
calculadas em relagdo as diregbes <100>, e <110>, (verificagdo da relagdo de
Bain), <011>, || <111>, (verificagdo da relacdo KS), e <112>, || <011>,

(verificagdo da relagdo NW), da regido 2 da amostra.

Bain

[110] [100]
1711 111

001 101 001 101

Figura 40 - Figura de po6lo inversa calculada em relagao a diregcdo <100> da fase a. e a diregdo

<110> da fase v, regido 2 da amostra solubilizada a 1000°C.




KS

[111] [011]
111 1711

001 101 001 101

Figura 41 - Figura de pdélo inversa calculada em relagao a diregdo <111> da fase o e a diregao

<011> da fase vy, regido 2 da amostra solubilizada a 1000°C.

NW

[011] [112]
1711 1711

001 101 001 101

Figura 42 - Figura de pélo inversa calculada em relacdo a diregdo <112> da fase « e a diregao

<011> da fase v, regido 2 da amostra solubilizada a 1000°C.
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Regiao 3

As Figuras 43, 44, e 45, mostram respectivamente as figuras de pdlo inversas,
calculadas em relagdo as diregoes <100>, e <110>, (verificagao da relagéo de
Bain), <011>, || <111>, (verificagdo da relagdo KS), e <112>, || <011>,

(verificagdo da relagdo NW), da regido 3 da amostra.

Bain

[110] [100]
111 1711

001 101 001 101

Figura 43 - Figura de pdlo inversa calculada em relagao a diregdo <100> da fase a e a diregdo

<110> da fase vy, regido 3 da amostra solubilizada a 1000°C.




KS

[111] [011]
1711 1711

001 101 001 101

Figura 44 - Figura de podlo inversa calculada em relagdo a diregdo <111> da fase a e a diregdo

<011> da fase v, regido 3 da amostra solubilizada a 1000°C.

NW

[011] [112]
111 1711

001 101 001 101

Figura 45 - Figura de polo inversa calculada em relagdo a diregdo <112> da fase o e a diregdo

<011> da fase y, regido 3 da amostra solubilizada a 1000°C.
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A andlise das figuras de pdlo inversas correspondentes aos detalhes da figura 30
permite concluir que as fases o e y apresentam uma relagdo de orientagao que é

mais bem aproximada pela relagdo de Kurdjumov-Sachs (KS).

Isto fica mais evidente na analise da regido 2, onde observa-se apenas um grao

de fase o e uma variante cristalografica de fase y.
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7.4) Amostra solubilizada a 1050°C

A Figura 46 mostra o mapa de orientagdo dos grdos, pelo método de figura de

polo inversa em relagédo a dire¢do [001], para a amostra solubilizada a 1050°C.

I
130.0 pym = 20 steps

Figura 46 - Mapa de orientagdo dos grdos, amostra solubilizada a 1050°C
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A Figura 47 mostra o mapa de quantificagdo das fases, pelo método de
codificagdo de cores para as fases o (CCC) e y (CFC), para a amostra
solubilizada a 1050°C.

Gray Scale Map Type: Image Quality
60.1..143.6 (60.1...143.6)

Color Coded Map Type: Phase
Total Partition
Phase Fraction Fraction
B iron (Alpha) 0.997 0.997
P ron (Gamma) 0.003 0.003

Boundatries: <hohe=

]
130.0 ym = 20 steps

Figura 47 - Mapa de quantificagdo das fases, amostra solubilizada a 1050°C.

Praticamente ndo se observam pontos indexados como fase y.
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7.5) Amostra solubilizada a 1100°C

A Figura 48 mostra o mapa de orientagdo dos gréos, pelo método de figura de

pélo inversa em relagdo a diregdo [001)], para a amostra solubilizada a 1100°C.

75.00 pm = 15 stops

Figura 48 - Mapa de orientag&io dos graos, amostra solubilizada a 1100°C.
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A Figura 49 mostra o mapa de quantificagdo das fases, pelo método de
codificagdo de cores para as fases a (CCC) e y (CFC), para a amostra
solubilizada a 1100°C.

Gray Scale Map Type: Image Quality
64.6..153.9 (64.6..153.9)

Color Coded Map Type: Phase
Total Partition
Phase Fraction Fraction
B ron (Alpha) 0.981 0.981
B ron (Gamma) 0.019 0.019

Boundaties: =nonhe=

|
75.00 ym = 15 steps

Figura 49 - Mapa de quantificagio das fases, amostra solubilizada a 1100°C.

Nesta temperatura observam-se novamente alguns pontos indexados como fase
y. Como no caso da amostra solubilizada a 900°C, estes pontos estdo associados
a regides de baixo 1Q.

A baixa fragdo volumétrica da fase y é observada em todas as temperaturas de
solubilizagdo € mais condizente por lkeda et al [3]. O aumento de fragdo
volumétrica de y em regiées proximas a superficie da amostra parece sugerir que

houve empobrecimento de silicio da amostra durante o tratamento térmico ao ar.
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8) DISCUSSAO

Pelas imagens de orientagdo obtidas, através dos mapas de orientagdo dos
graos, pode-se notar que em alguns graos, certos pontos nao foram corretamente
indexados durante as varreduras. Nota-se este fato nos mapas de orientagéo
onde existem pontos representados em cores diferentes dentro de um mesmo

grao.

Isto se deu provavelmente devido a fatores como: ma condigido da superficie da
amostra, presenca de pontos de oxidagdo na superficie da amostra, valor
inadequado do "step”, e tempo insuficiente da varredura. Pode-se notar mapas de
orientagdo com pontos indexados incorretamente durante a varredura, nas
amostras solubilizadas a 900°C e na amostra bruta de fusdo. Embora isso tenha
ocorrido, nao houve prejuizo quanto a caracterizagdo da relagdo de orientacao

entre as fases da liga em questao.

Observou-se a presenga de precipitados de fase y (CFC), nas amostras
solubilizadas a 900, 1000, 1050 e 1100°C. Precipitados estes representados na
cor verde nos mapas de quantificagdo das fases. Importante se notar que a fase y
se encontra na sua quase totalidade dispersa na fase matriz (a, CCC),
principalmente no interior dos graos, mas também a fase y foi encontrada em

menor quantidade em alguns contornos de graos do material.

Interessante € o fato de que nas amostras analisadas, apenas alguns grédos
possuem precipitados da fase y dispersos. Na maioria dos graos, inexistem estes
precipitados. Esta observagdo aguga a curiosidade em torno deste material, e
acena para novos estudos de microestrutura em ligas Fe-Ni-Si, para se analisar
os motivos pelos quais alguns grdos possuem precipitados de fase y dispersos,
enquanto que outros graos, inclusive os vizinhos, sdo constituidos essencialmente

de fase a.
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Quanto a quantidade da fase y presente, observou-se que sua fragdo em volume
nas amostras é muito pequena, girando entre 0,3% e 4,9% nas areas das
amostras analisadas. Devido ao fato de somente alguns graos apresentarem a
fase y dispersa, a medida da fragdo volumétrica da fase y no material se torna
imprecisa, na medida em que seu valor dependeria de uma andlise de uma
varredura feita em uma regido bastante grande da amostra, incluindo centenas de
gréos, para que tivesse uma validade estatistica. A Tabela 4 mostra as fragbes

volumétricas da fase y nas areas analisadas das amostras.

Tabela 4- Fragdes volumétricas da fase y presente nas areas analisadas das amostras.

Amostra Fragdo volumétrica de fase y presente
Bruta de Fusao 0

900°C 4,9%

1000°C 4,2%

1050°C 0,3%

1100°C 1,9%

Como dito anteriormente, estes valores ndo possuem validade estatistica, mas

dao uma idéia da quantidade de fase y presente no material.

Outro fato relevante em relagdo a fase y presente, € o tamanho médio dos
precipitados, o que pode ser observado nos mapas de orientagdo apresentados

das amostras solubilizadas, que é da ordem de 1 a 2 um.

As imagens de orientagdo da amostra solubilizada a 1000°C foram escolhidas
para uma analise mais detalhada, pela quantidade e disposi¢do dos precipitados
da fase y. Em um dos mapas de orientagdo dos grédos desta amostra, foram
demarcadas 3 regides distintas (Figura 30): uma superior; uma central (interior do
grao rico em precipitados); e uma inferior. A regido superior e a regiao inferior
continham uma parte dos contornos de grao, bem como do grao adjacente (pobre

em precipitados).
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Através do software OIM Analysis, foram geradas figuras de pélo inversas
calculadas em toda a area da varredura desta amostra solubilizada a 1000°C, e
em cada uma destas regides citadas. Estas figuras de pélo inversas foram
calculadas de modo a se tentar descobrir, a relagdo de orientagéo presente entre
a fase a (CCC) e a fase y (CFC) do material. Para isto calculou-se as figuras de
polo em relagdo as diregdes previstas para transformagées de fases envolvendo
as fases o e y em sistemas cubicos, segundo Bain, Kurdjumov-Sachs, e

Nishiyama-Wassermann.

Analisando primeiramente a regiao 2 da amostra, uma regiao rica em precipitados
e localizada no interior de um mesmo grao, temos os resultados mais
significativos, justamente pelo fato da regido estar inteiramente no interior de um
mesmo grao. Notou-se que a figura de poélo inversa calculada em relagao a
diregdo <111> da fase a e a diregao <011> da fase y apresentou a maior
correspondéncia de pontos nos tridngulos de orientagao relativos a cada uma das

fases (Figura 41). Esta relagao corresponde a relagao de Kurdjumov-Sachs (KS).

Ainda na regido 2 da amostra, notou-se que as demais figuras de polo,
correspondentes as relagdes de Bain (B) e de Nishiyama-Wassermann (NW) nao

apresentavam correspondéncia de pontos relevante.

Seguindo com o calculo das figuras de pélo inversas, tanto nas regides 1 e 3,
como na area total da varredura da amostra, nao houve coincidéncia de pontos
relevante. Mas isto jA4 era esperado, devido ao fato de estarem presentes
contornos de grao, e graos de orientagdes diferentes. O calculo das figuras de
polo inversas na area total de varredura, e nas regides 1 e 3, serviram como uma
contra-prova para o calculo da figura de pélo inversa da regiao 2 (rica em

precipitados).

Observando-se os mapas de orientagao dos graos de todas as amostras onde se
verificou a presenca de precipitados da fase y, e percebeu-se que todos os
precipitados possuiam a mesma orientagdo em relagdo a matriz, estando o

precipitado no interior dos graos, ou nos contornos de grao. O que praticamente
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elimina a possibilidade de erro de indexagdo dos pontos. Caso se tratasse de erro
de indexacao, o software de andlise poderia interpretar como sendo pertencente a
fase y, pontos com Cl inadequado, ou areas de oxidagcdo na superficie da

amostra, o que nao foi o caso.
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9) CONCLUSOES

A principal conclusdo que se pode tirar € acerca da textura de transformagao de
fase presente nas ligas do sistema Fe-Ni-Si. Pelas andlises das figuras de pdlo
descritas na segdo anterior, concluiu-se que a relagdo de orientagdo entre as
fases o e y presentes nas amostras da liga em questdo, se aproxima mais da

relagdo de Kurdjumov-Sachs (KS), conforme Figura 41.

Outras conclusoes tiradas da observagdo dos mapas de orientagdo dos graos das
amostras analisadas sdo: os precipitados da fase y (A1) se encontram dispersos
na matriz de fase o (DO03) principalmente no interior dos graos, e em menor
quantidade em alguns contornos de grao; os precipitados da fase y se encontram
dispersos somente em alguns graos, sendo que em varios graos inexistem estes
precipitados; e as relagdes de equilibrio entre as fases podem ser descritas pelo

diagrama de fases obtido por lkeda et al [3].

Também se pode concluir que nao é possivel, com a composi¢cao da liga em
questao, produzir uma microestrutura com uma fragao apreciavel de y. Para
finalizar, concluiu-se que a liga estudada apresenta excelente resisténcia a
oxidagao ao ar em temperaturas entre 900 e 1100°C, porém ha evidéncias de

empobrecimento em silicio préximo a superficie da amostra.
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