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Resumo

Densidades de discordancias sdo comumente avaliados em imagens obtidas atraves
de microscopia eletrénica de transmisséo utilizando técnicas desenvolvidas a partir
da década de 1960. Baseadas no aumento e espessura dos filmes finos, estas
técnicas usam relacdes da estereologia quantitativa juntamente com métodos de
metalografia quantitativa. Em certas condi¢cdes de deformacédo plastica de metais e
ligas, como no caso do envelhecimento dindmico, subestruturas de discordancias
podem estar tAo densamente compactas que dificultam a identificacéo individual das
discordancias para contagem estereolégica. No presente trabalho é proposto um
meétodo simples para estimar a densidade de discordancias em arranjos altamente
compactos, tendo como exemplo imagens de ac¢o inoxidavel em condigbes de
envelhecimento dinamico obtidas por microscopia eletrénica de transmisséao.
Palavras-chave: Discordancias; Medidas de densidade; Arranjos compactos; Ago
inoxidavel.

EVALUATION OF DISLOCATION DENSITY IN HIGHLY COMPACTED
ARRANGEMENTS

Abstract
Dislocation densities are commonly evaluated in images obtained by transmission
electron microscopy using techniques developed since the beginning of 1960
decade. Based on the magnification and thickness of thin foil samples, these
techniques apply stereological relationships together with quantitative metallographic
methods. Under certain plastic deformation condition, such as dynamic strain aging,
dislocation substructures are so compact that individual identification become difficult
for stereological counting. In the present work a simple method to estimate the
dislocation densities in highly compacted arrangements is proposed. As examples,
images of stainless steel deformed in dynamics strain aging conditions and observed
by transmission electron microscopy were used in this evaluation.
Keywords: Dislocations; Density measurements; Compacted arrangements;
stainless steel.
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1 INTRODUCAO

Discordancias tém um papel relevante na deformacao plastica de estruturas
cristalinas, particularmente as metélicas, em condicbes usuais de taxas de
deformacdo e temperaturas correspondentes a aplicagbes praticas como nos
processos de conformacao [1]. Tanto como mecanismo de deformagédo quanto como
causa de encruamento, as discordancias estdo diretamente ligadas as equacodes
que interpretam esses fendmenos. Nestas equacfes a participacdo das
discordancias € dada por sua densidade, ou seja, o comprimento total das linhas de
discordancias em um volume unitario do material. A letra grega p € comumente
usada para a densidade de discordancias e sua unidade até hoje mais empregada é
o cm? [2]. Entretanto, a unidade m2 vem sendo também utilizada. Duas equacgées
sdo consideradas referéncias histéricas e até hoje utilizadas para compreensao do
papel das discordancias por meio de sua densidade. A equacédo de Orowan para
deformacéo plastica [3].

€ = pbv (1)

onde € € a taxa de deformacado, b o vetor de Burgers e v a velocidade média das
discordancias. Por sua vez a relacdo de Taylor, proposta j& em 1934 [4], aplica-se a
resisténcia mecanica.

1
¢ = kpz ()

onde k é uma constante caracteristica do material.

Diferentes técnicas sdo atualmente utilizadas para observagdo de
discordancias [1] incluindo:

(i) Ataques quimicos para revelar pontos de emergéncias superficial da linha;
(i) Difracédo de raios-X através de topografia de Berg-Barret;
(ii)) Microscopia eletronica de transmissao (MET).

Embora em todas estas técnicas a densidade de discordancias possa ser
calculada, a técnica de MET tem sido a mais empregada [4]. Assim, atualmente a
densidade de discordancias de um material € determinada por MET com auxilio das
relacbes da estereologia quantitativa, também conhecida como metalografia
quantitativa, como por exemplo o método utilizado por Ham [5]. Neste método, a
densidade de discordancias é estimada apds a proje¢cdo de um conjunto de linhas
aleatdrias com comprimento total L em uma determinada area A de uma micrografia
tipica do MET. Em seguida, € contado o numero de interse¢des N das discordancias
com as linhas da grade. Por fim, a densidade de discordancias é dada por:
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onde t é a espessura da amostra.

Algumas dificuldades podem afetar a analise de discordancias atraves desta
técnica de MET. Todos os métodos existentes na literatura, inclusive o mencionado
anteriormente, estdo suscetiveis a esses problemas. O primeiro e o mais 6bvio é a
introducdo de discordancias durante a preparacdo da amostra. Outro seria a
subestimagédo nos valores de p causada pela sobreposi¢céo de discordancias devido
aos emaranhados causados pela deformacdo. Além disso, um efeito marcante neste
tipo de andlise é a invisibilidade de algumas discordancias. A porcentagem de
discordancias invisiveis varia de acordo com o0 eixo de zona utilizado para a
obtencdo da imagem a ser analisada, como indicado por Hirsch et al [6].



Outro aspecto importante nas medidas de densidade de discordancias € o
modo de observacao utilizada no MET. Relatos mostram que a utilizagdo do modo
feixe paralelo, em amostras altamente deformadas, impede imagens claras das
discordancias. Isto se deve ao fato que este modo ndo permite um contraste
eficiente do campo distorcido ao redor da discordancia. Entretanto, é possivel
observar discordancias de maneira mais contrastante utilizando-se o modo de
microscopia eletrénica de varredura por transmissdo (MEVT), em inglés “scanning
transmission electron microscopy (STEM)”, onde feixes finos de elétrons sé&o
convergentes e as subestruturas de discordancias podem ser claramente
observadas e interpretadas nas imagens obtidas [7].

Por outro lado, emaranhados compactos com intensa superposicéo de linhas
impedem, mesmo por MEVT, a clara observacao individual de discordancias como
sera aqui apresentado. Este € o caso das subestruturas de discordancias em acos
inoxidaveis austeniticos, como o AISI 301 deformado em tragdo a 500 e 600°C, sob
taxa de deformacgédo da ordem de 10° s [8], desenvolvidas devido ao fendmeno de
envelhecimento dinamico (ED). Nestas condicbes de ED a subestrutura de
discordancia na parede das células torna-se tdo compacta que somente se observa
a imagem de uma regido continuamente escura, qualquer que seja a técnica ou
aumento em microscopia de transmissdo. Isto decorre da superposicdo de um
grande numero de linhas de discordancias no emaranhado compacto. Do
conhecimento dos autores do presente trabalho, especificamente para estes
emaranhados compactos, ainda nao foi discutida a possibilidade de ser calculada a
densidade de discordancias. Assim, o objetivo deste artigo é propor um meétodo
simples para avaliar com uma ordem de grandeza, a densidade de discordancias
exclusivamente nas paredes de células formadas em condi¢cdes de ED e associadas
a emaranhados tdo compactos que ndo permitem observar individualmente as
discordancias a néo ser fora do emaranhado.

2 MATERIAIS E METODOS

No presente trabalho o material utilizado foi um aco AISI 301, com
composicdo quimica mostrada na Tabela 1, fornecida pela firma Sandvik e ensaiado
em tracdo a 500°C até a fratura sob taxa de deformacéo de 3,5x10° s*. Em recente
trabalho [8], foi mostrado que para esse mesmo ag¢o nestas condi¢cdes de
deformacédo ocorre o fendbmeno de envelhecimento dinamico (ED) provocando
subestruturas tubulares de discordancias, como mostrado esquematicamente na Fig.
1, nas quais as paredes das células tubulares sdo constituidas de emaranhados
altamente densos de discordancias.

Tabela 1. Composicao quimica do aco AlSI 301 (percentagem em peso)
C Cr Ni Mn Si P S

0,16 17,6 7,7 1,36 0,8 0,05 0,03

Discordancias no ago AISI 301 foram obtidas por MET utilizando-s o modo
tradicionalmente empregado. Neste modo tradicional, para gerar imagens com
discordancias aparentes, o primeiro procedimento da técnica de MET é encontrar o
eixo da zona [220]. Este eixo é escolhido especificamente por apresentar uma
menor fracdo de discordancias invisiveis, que corresponderdo somente a 1/6 do total



de discordéancias. Este eixo é localizado pelo modo de difracdo do MET através do
padrdo de pontas e linhas de Kikushi. Apos localizagdo do eixo de zona, a andlise
prossegue na condicdo de duplo feixe, onde imagens sdo produzidas no modo
MEVT [6].

Figura 1. Esquema da subestrutura de células tubulares com paredes formadas por emaranhados
compactos de discordancias

Entretanto, emaranhados tridimensionais compactos de discordancias
dificilmente permitem sua observacéo individual. Ou seja, a imagem por MET mostra
como uma regido totalmente escura. Deste modo, ndo € possivel utilizar-se o
classico método de Ham [3] dado pela Eqg. (3). Este é o caso tipico dos arranjos de
discordancias observados a 500°C para o referido aco inoxidavel austenitico AlSI
301 ilustrado na Fig. 2, adaptada com permissédo de Monteiro et al. [8]

(a) (b)

Figura 2. Imagens de MET dos arranjos de discordancias no aco AlSI 301 deformado em tracdo a
500°C em condic¢8es de envelhecimento dindmico: (a) células para figura de difracdo {100}; (b)
bandas de figura de difracdo {111}. Adaptado com permisséo de Monteiro et al. [8].



Tendo em vista esta dificuldade de contagem individual de discordancias
utilizando-se o0 método classico da densidade, Eqg. (3), um método simples é aqui
proposto para estimar, com uma ordem de grandeza, a densidade de emaranhados.
Estes emaranhados podem ser tdo compactos que o arranjo de discordancias torna-
se uma area totalmente escura, como em algumas regifes ilustradas na Fig. 2.
Neste novo método proposto, € considerada, além de uma area que contenha um
arranjo altamente compacto, também pelo menos uma discordancia individual
(solta), como no caso de algumas observadas na Fig. 2. Esta area é selecionada
para se estimar a densidade de discordancias. Na verdade, tendo em vista a
espessura da amostra, tem-se um volume dentro do qual é feita uma estimativa do
comprimento total das discordancias. Uma vez que as discordancias ndo podem ser
individualizadas no volume, mede-se a espessura, e, da imagem da linha daquela
vista individualmente, como esta esquematicamente exemplificado na Fig. 3
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Figura 3. Esquema do modelo proposto para o calculo da densidade de um volume (I x m x t)
altamente compacto de N discordancias com espessura t

Com base no modelo esquematico da Fig. 3, o nimero de discordancias no
volume considerado € dado por:
N = M @
e
E a densidade de discordancias calculada como o comprimento total dividido
pelo volume:

__ Nxl
P = Txtxm ®)
Comparando-se as Eq. (4) e (5) obtém-se:
1
. (6)
Y o2

Ou seja, no modelo da Fig. 3, a densidade de um arranjo altamente compacto
de discordancias pode ser estimado pela simples medida do inverso do quadrado da
espessura, Eg. (6), da linha de uma discordancia, com imagem de MET
individualizada e que esteja nas proximidades do arranjo.



3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Com base no modelo da Fig. 3 e na Eg. (6) calculou-se a densidade de
discordancias de arranjos altamente compactos observados por MET em regides,
contendo também discordancias soltas, em um aco inoxidavel AISI 301 tracionado a
500°C em condicfes de envelhecimento dinamico (ED). A Figura 4 mostra a imagem
de uma destas regides com difracdo eletrdnica correspondente ao plano (100).
Nesta figura, encontra-se demarcada a area da parede de uma célula, Fig. 1, com
arranjo altamente compacto. Uma seta indica também uma discordancia solta de
cuja imagem se pode obter uma espessura de aproximadamente 0,8 mm. Tendo em
vista 0 aumento da imagem, esta espessura corresponderia a aproximadamente 20
nm. Assim, pelo modelo proposto a partir da Fig.3 e da Eq. (6), a densidade da
parede da célula seria estimada em:

p ~ 10 cm (7)

Esta foi a densidade relatada para a parede das células do mesmo aco AlSI
301 a 500°C [8].

0,5um

Figura 4. Parede de célula com arranjo altamente compacto (demarcado em retdngulo). A seta indica
uma discordancia vizinha solta

A Figura 5 apresenta a imagem do aco AlSI 301 também a 500°C obtida por
MET com difracao eletronica correspondente ao plano (111). A Imagem desta figura
mostra uma banda planar altamente compacta interpretada como sendo a vista
lateral, Fig. 1, de uma parede colunar da célula [9]. Uma é&rea desta banda na Fig. 5
estd demarcada para destacar o arranjo altamente compacto, onde ndo se pode
visualizar discordancias individuais. Uma seta na Fig. 5 indica também uma
discordancia solta em cuja imagem foi medida uma espessura de cerca de 1,6 mm.
Tendo em vista 0 aumento da imagem, esta espessura corresponderia a 40 nm.
Assim, pelo modelo proposto da Fig. 3 e Eq. (6), a densidade de da banda da
parede da célula poderia ser estimada em:

p ~ 1012 cm (8)
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Figura 5. Parede de banda com arranjo altamente compacto (demarcado em retangulo). A seta indica
uma discordancia vizinha solta

Valor similar ao da densidade de discordancias na Eqg. (8) também foi
observado em bandas compactas correspondentes a graos com difracao eletronica
em planos {111} [8].

Como consideragdes finais aos resultados mostrados no presente trabalho, é
importante esclarecer que estas densidades de discordancias p ~ 10! e 1012 cm™?
foram estimadas pelo novo modelo apresentado na Fig. 3 e Eq. (6). Outros fatores
como o limite de resolucdo para observacdo individual das discordancias em
arranjos compactos e o grau de emaranhamento das mesmas, poderiam levar a

resultados mais precisos. Entretanto, os valores estimados de p ~ 10! e 102 cm™?
séo coerentes com valores calculados em condi¢gées de ED, 500°C, do ago AlSI 301
[8] e previsto no modelamento para o ED, 450°C do aco 316 L (N) [10].

4 SUMARIO E CONCLUSOES

e E proposto um novo modelo simples para se estimar a densidade de
discordancias observadas por microscopia eletronica de transmissdo (MET)
em arranjos altamente compactos que n&o permitam individualizar cada
discordancia.

e O modelo considera discordancias, paralelas ou com 0 mesmo comprimento,
empacotadas em um volume no qual uma das dimensdes é a espessura do
filme fino da amostra observada por MET.

e Adensidade p das discordancias € obtida como

-1
p o2

sendo e a espessura da linha de uma discordancia individual solta e proxima
ao arranjo altamente compacto, medida diretamente na imagem de MET.



A densidade estimada pelo novo modelo para um acgo inoxidavel AISI 301
tracionado em condicbes de envelhecimento dinamico (ED) a 500°C, que
causa densos emaranhados de discordancias, foi medida como sendo p ~
10! e 10*2 cm™.

Apesar de ser uma simples estimativa e portanto sujeita a imprecisdes, 0s
valores obtidos para a densidade sdo coerentes com resultados relatados
para paredes de células de acos inoxidaveis em condi¢fes de ED.
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