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“ORIENTAGOES PREFERENCIAIS EM NIOBIO
DETERMINADAS POR DIFRACAO DE NEUTRONS”

Silvia irene Nunes Ueno

RESUMO

DifracBo de ndutrons foi utilizads no estudo de texturas desenvolvides em Nibbio, lsminedo » frio de 00%,
80% ¢ 95% de reducBo em espessura, @ em Nibbio laminado a frio de 95% e recozido durents 15, 30, 60 ¢ 120 minutos
# 800°C com vhcuo de 10~* TORR.

L~
As wxturas de laminacio e de recozimento lh"”nm om termos de figurss de polos diretas.

As figurss de polos, pers o meteri
orientacles idesis (001) [110] (112) [T10] {1

Apds 95% de deformecso a components (001) [1%\] torna-se predominants.
Durante o recozimento a components {112) [110] pesss = ser predominanme o o orientaclo (001) [110]
corresponds a regides de beixas intensidede.

CAPITULO |

I4TRODUGAO

1.1 — Comentirics Gerais sobre Texturas

Os materiais policristalinos sSo agregados que consistem de uma grande quantidede de
monocristais ou grios. Eles combinam uma site simetria, a dos srranjos stdmicos que exists nos
monocristais, com orientacles desordenadas desses griios.

Quando a distribuiclo de orientacBes dos grios no ¢ slestéria, dizemos qus o meteriel possul
ume orientaclo preferencial ou texturs.

Quanto maior for 8 diferencs entra a distribuicBo obssrvads de orientaclo dos gros ¢ o
distribuiclo sleattria, meis forte seré a textura.

Texturs seria entfo, ume condiclo na qual s distribuiclo de orientagBes nfo ¢ 00 scaso.

Aorovede pare Publicacle em Junho/1978,



As orientaciies preferenciais ou textura, aparecem devido 3 tendéncia que tém os grlos, em um
agregado policristalino, de sofrer rotaydes durante a deformagdo plistica ou durante o recozimento.

A naureza dessa textura depende do processo de deformacdo usado, da temperaturs de
recozimento, da distribnig3o caracterfstica de tensBes que cada processo impde ao metal, da estruturs

aistalina, 4 qual determina quais sistemas de escorregamento irdo atuar.

£ xistem varios tipos de texturas e entre eles podemos citar:

a) textura de fibra
Esse tipo ce texturas encontrado em fios, é caracterfstico de processos de deformacdo uniaxiais,
tais como trefilacd ), forjamento rotativo, etc, durante os quais os grios sdo alongados na dirego do

processamento.

A caracter(stica dessa textura é que uma certa direc3o cristalogrifica [uvw] na maioria dos
grios, é paralela ou praticamente paralela ao eixo do fio, que é chamado eixo de fibra.

Materiais com texturas de fibra possuem uma simetria rotacional em torno de um eixo.

A denominac3o textura de fibra, é usada por se observar uma textura semelhante em fibras
naturais e artificiais.

b) textura de lamina¢do
As texturas produzidas por lamina¢do sdo caracterizadas por ume dire¢io cristalogréfica
especifica [uvw] paralela 3 direcdo de laminag3o e um plano de baixos i 1dices (hkl) no plano de
laminac3o.
€ também denominada textura de placa e descrita pela notag3o (hkl) [uvw}.
Tanto em texturas de fibra, como em texturas de laminagdo, existe um espathamento em torno
de uma orientagdo ideal, que decresce com a taxa de deformac3o. Além disso, a maioria dos materisis

apresenta uma textura de laminagdo com virias componentes do tipo (hki) [uvw] .

A laminacdo cruzada em alguns casos leva ao aparecimento de texturas diferentes daquelas
obervadas em laminagdo com dire¢3o Gnica.

A textura de materiais laminados possui menos simetria que a textura de fios.

Nio existe no caso de laminados, uma direcdo cristalogréfica comum, em torno da qual os griios
podem ter qualquer posic3o rotacional.

c) texturas de recozimento
Um aumento na temperatura leva ao aparecimento de texturas de recozimento.
Existem trés rossibilidades para a formaclio de uma textura de recozimento.

A primeira, epesar do smolecimento do material, a textura de deformaclio é conservads ou
somente reforcada.

A segunda possibilidsde consiste em uma varisco na texturs de deformaclio curante o
1ecozimento, com o aperecimento de uma texturas diferents da texturs de deformaclo.



A possibilidade final é aquela em que uma distribuis;Bo alestoris de orientacBes seja estabelecide
durante o recozimento, 0 que n3o é muito usual ; as duas primeiras ocorrem mais frequentements.

Podemos citar ainda texturas produzidss por compressSo, traclo, tor¢lio, etc.

1.2 — A Importinecia do Estudo de Texturas

O estudo de orientacdes preferenciais tem recebido muita atencdo, tanto tebrica como
experimental, porque a presenca de texturas leva a uma anisotropia das propriedades f(sicas ¢ mechnicas
dos materiais.

Torna-se necessirio entander o desenvolvimento das orienta¢Bes preferenciais em um material
para tornar possivel o controle das propriedades tais como, estampagem profunda, anisotropia magnética,
expanso térmica etc. Essas propriedades em muitos materiais de uso tecrolbgico sdo de grande
importincia e, em tais casos um controle da qualidade deve conter também um controle da textura.

Podemos citar como exemplos, 0 estudo da textura no controle da anisotropia tica de
chapas de awns,zg) e da anisotropia mec3nica em chapas de aco‘z:” em chapas de urdnio 47) e em
eletrodos de graﬁte‘sm.

A textura influencia também a elasticidade“‘), a plasticidade‘n’, a superelasticidath‘ss', ]
propagacdo de fraturas por .‘adiga‘sg’, as propriedades magnéticas dos materiais fenomaméticos‘sm etc.

Do ponto de vista de aplicacdo pritica, o controle de orintacBes preferenciais, € muito
importante para a fabricac3o satisfatéria de metais em componentes industriais, que apresentem um bom
desempenho. Torna-se especialmente importante a andlise de texturas de laminagdo e de recozimento dos
metais de uso industrial, uma vez que, a maior parte desses materiais é submetida a esses tipos de
processamento durante sua preparagio.

1.3 — Consideracles Gerais sobre Difrac3o de Raio-X e de Néutrons no Estudo de Texturas

A técnica mais comumente empregada na andlise Quantitativa de texturas é 8 difraco de raiox.
Os primeiros trabalhos publicados surgiram hi 30-40 anos!3:46)

A textura da maior parte dos metais c.f.c. e de grande nGmero dos metais c.c.c. foram
estudadas nas décadas de 50 e 60, com a técnica de difragio de raio-x.

‘2I)Jma revis3o bibliogréfica bastante completa sobre o assunto pode ser encontrads no livro de
Barrett'“’, .

Os primeiros trabalhos com difragio de néutrons no estudo de texturas datam de 1963'12),
Muitas outras publicagBes posteriores podem ser citadas como por exemplo, 8 determinacio de texturas
em 7108 de metais c.c.c.'®®’, em barras de urdnio'*?’, em placas de cobre 42} g0

A grande diferenca entre s técnica de difraclio de raio-x e de ndutrons esté na preperaclo de
amostras,

Quando se utiliza difiaclo de nSutrons a amostra nBio precise de tratamentos especiais, © que
evita modificacBes da textura original.

A amostrs na difrecBo de néutrons, tem um volume sproximadements 10° vezes maior que ne
difracio de reio-x, 0 que ¢ Gtil quando se tsm interesss em determinar » textura média em materiais de
emprego comercial.



A thcnica de raio-x apressntase Otil em estudos sobre inhomogencidede ne wxtura, quendo
ent3o se tem interesse em examinar dreas selecionadas de mawrial.

Uma limitaclo particular da técnica de nutrons & a intensidede relaiivamente beixs, disponfvel
nos reatores nucieares, o que Jdiminui a resolucio com relaclo s0s métodos de raio-x

As medidss com nlutrons s3o dificultadas também em alguns casos por problemes de extinglio
secundéria. Por outro lado, 8 absorc3o de ndutrens, na maioria dos metais, ¢ de ordem de 10° vezes
menor que a de raio-x, sendo quase sempre desnecessivis ums correclio por absorclio quando s usam
néutrons.

Estes fatos, aliados a um grande didmetro do feixe de niutrons tornem esta ticnics
extremamente favorével, quando 2 amostra a sr analisads possui grios grandes.

Nestes casos, a téonica convencional de raio-x toma-se impraticivel.

. Além disso, uma andlise pelo método de Laue torma-se imensamente tedioss, pois pars se ocbeer
uma figura de polos reproduzivel é necessirio conhewer a orientaclo de, pefo menos, 10* grfos (crivério
de Haessner).

Do ponto de vista fisico, a principal diferenca entre raio-x e ndutrons esté no fato de que os
néutrons sdo espathados pelos nicicos, enquanto que os raios-x sio espalhados pelos elétrons.

As principais caracterfsticas dos dois métodos, no estudo de texturas, sio apresentadss na
Tabela I.

1.4 — O Nibbio e suas Caraceristicas

O Nibbio, metal refratdrio de estrutura cibica de corpo centrado, apresents uma série de
propriedades interessantes para ser usado como materiai nuclear estrutural para altas temperaturas, em
reatores de fissdo ou de fusio'3?-34)

Estudos tem sido desenvolvidos também sobre aplicacio de Nibbio no campe «e
mpermndutividade'n '; ele ¢ também largamente usado como componente de ligas.

O Brasil possui um dos maiores depdsitos mundiais (na forma de Pirocloro) ¢ atuaimente & »
maior produtor Je Oxido de Nidbio'45),

A tecnologia para producio do Nibbio de alta pureza ¢ dificil, entretanto, bons resuitados tem
sido obtidos na UNICAMP, para obtenglio de Nibbio de aita pureza, por fusSo sob feixe eletrdnico!S7),

Para que se possa assegurar um bom desempenho de chapas de Nibbio ¢ sxtremements
importante o conhecimento das texturas desenvolvidas neste material.

/'s texturas de laminaco e de recozimento do Nibbio foram estudadas por Anders ¢ Pollock'!
em 1958 e por Begleym em 1960. Esses autores analissram as texturas de placas de Nidbio com 99% de

reducio em espessura, por laminacio ¢ também as texturas produzides spds 1 hora de recozimento »
1100°C, usendo a técnica de difraglo de raio-x.

R. A. Vandermeer ¢J. C, Ogle'”!) em 1968, determinaram as texturas do Nibbio, ne superficie
¢ no centro de placas laminadas em vérias porcentagens de reduclio, usando também s técnica de reio-x,

Esses sutores notaram qus s texturs do Nidbio nfo é homogines, spresentsndo orientacBes diferentes ne
superficie e no centro de amostra.



Caracteristicas dos Métodos de Rasio-X e de
Néuwtrons no Estudo de Texturss

Tabele |

DIFRACAD DIFRACAD
PROPRIEDADE
NEUTRONS RAIO - X
intensidede do feixe beixa al»
resoluglio moderade boe
extingho slita beixa
sbsorcho beixa (exceto no ahs
Cd @ em terras rarss
volume da amostra (mm’) =10 =107!
éren do feixe {mm’) = 10 > 1
preperaco ds amostra 1écil dificil
uniformidede do feixe boe incerts
espessura da smostra {1 - 20) mm (10* =10 ") mm
possibilidade de siteracles ne
inexistente existonts
textura durents a preperaciio
método recomendével pars materisis com grios meterieis com grios
pandes, texturs pequenos, texturss
wtel de emostrs. om fress slecionades




J. W Sandelin e L. S. Birks's:”, em 1964, determinaram as texturas de recristatiraclo do
Nibdbio, apb* recozimento a 2000°C em vicuo de 10”* TORR, usando raio-x.

De uma maneira geral, existe um2 boa concordancia entre os virios autores sobre a textura de
laminac3o do Nidhio e sua evolugdo com a taxa de reducio em espessura. No entanto, os resultados
apresentados quanto 3s texturas de recozimento desse metal ndo concordam entre si. Begley e Anders ¢
Pollock citam uma textura Je recristalizacio do Nidbid, que n3o é a ob »rvada por Birks.

Nenhum Jesses autores analisou a evolucio da textura do Nidbio com o tempo de racozimento
em temperaturas < 1000°C.

1.5 — Objetivos

O presente trabalho visa contribuir pars o estudo das caracterfsticas das texturas desenvolvidas
no Nibbio.

Para tanto, procuramos determinar a evolugdo das texturas com a taxa de reducio por
1aminagdo e com o tempo de recozimento, usando a técnica de difragdo de néutrons.

CAPITULO §I
TEORIAS SCBRE FORMAGAO DE TEXTURAS

2.1 — Texturas de Deformacdo

Duranie os ultimos 30-40 anos, uma grande quantidade de trabalho tem sido realizada pars
explicar a formagdo de texturas em materiais policristalinos.

Virias teorias surgiram, devidas a Wever e Schmid, Boys e Schmid, Pickus e Mathewson e
Taylor, descritas em muitos livios como por exemplo de Barretm, Wassermar: e Grewen”:”, etc.

Dillamore'27! discutiu o seu trabalho as teorias de Calvan e Clmm", Bi!\op‘s'w’,
Haeuner(s:”, V\hsserman”z’, Lin{53) além da sua prbpria‘n).
Cainan e Clm‘zo’, introduziram o conceito de tensJo efetiva para explicar as tensBes devidas
a0s gr¥os vizinhos. A teoria d4 uma explicac3o razodvel para as orientacBes finais estéveis produzidas por
traglo, compress3o e laminac8o em metais c.f.c., c.c.c. & hexagonais compactos,

Somente algumas previslies dessa teoria n3o estio em boa concordancia com os resultados
experimentais; por exemplo, a teoria ¢ incapaz de explicar a ausincia da componente [100] ¢ 8 presenca
da componenie [111] na textura de compressdo do latio-a.

A teoria de Eiﬁopm supBe que cady grio ests sujeito d mesma tenslio de deformaclio que o
sgregado como um todo. Os sistemas de escorrsgamento sio determinados pslo principio do trabstho
méximo, Quase todos os tinos de orientagBes finais estéveis em texturs de metsis cfc, podem ser
explicados por esss teoria. Entrstanto, a teoria nfo 6 capaz de explicar a texturs de deformeclo de
prats,

Dillamore e Roberts'28' em sus teoria fizeram as seguintes hipOteses:



a) pelo menos em materieis de grSos grandes, varios sistemas de escorregamento slo
necessidrios somente em pequenas fracSes do volume de um gr¥o, ao longo de ssu )
contorno, sendo que o corpo do gr3o sofre rotagBes, aproa.nadamente como um
monocristal de mesma orientagdo;

a rotagSo é aquela esperada em um monocristal escorregando em um sistema sujeito A
maior tens3o de cisalhamento resolvida sob a agc3o de torgas aplicadas normalmente 3
placa (compressdo) e paralelamente a direcfo de laminaclo (trz;30), com a rotagdo
ocorrendo até que uma posic3o estdvel seja alcangada;

b

-—

¢} uma posicdo estivel é aquela que ndo é meramente simétrica, mas é estivel no sentido de
que, se ocorrerem flutuagBes que tendem a tirar 0 gr30 de sua posi¢do, ele retorna a ela,
critério proposto por Tucker! 79,
Tucker ressaltou também que é necessdrio em teorias de texturas, considerar as tensdes
como um sistema triaxial, ao invés de fazer hipSteses de que as rotagdes que ocorrem sfo
aquelas que satisfazem, simultanea e independentemente, os modos de deformacio de
compressdn e de tragio como faziam as teorias mais antigas ou como fizeram Dillamore e
Roberts em sua teoria, supondo um sistema de tens3es biaxial. Esses autores supuseram @
tensdo principal ao longo da direcdo transversal como sendo nula.

d} as rotacdes em metais cfc com aita energia de falha de empilhamento, s30 consequéncias
nSo somente de escorregamentos primarios e conjugados de monocristais, mas também
devido ao escorreqomento cruzado, o qual ocorre em maior ou menor grau dependendo
do material.

Com essa hipbtese, Dillamore e Roberts tentaram remover Jlgumas das objecdes as teorias mais
antigas.

Existern muitas controvérsias entre todas as teorias quando se tenta explicar a diferenca entre a
textura de laminag3o do cobre e do latdo.

Os resultados de um grande ndmero de estudos quantitativos, indicam que a textura da maioria
dos metais cfc (exceto a prata) é do tipo do cobre, enquanto que para a prata e a maioria das ligas cfc,
a textura é do tipo observado no lat3o.

Diferentes teorias tem sido obsrvadas para explicar este fato, que tem sido atribufdo @
deformacdo por Macla”z’, escorregamento cruzado!?8.49 , falha de empilhamnto‘ag’ e interaclio de
discordancia'®4),

Outros tipos de teorias foram construfdas por Sachs'2) e K ochondorfor‘“’, Taylor‘“’ e de
Bishop e Hilt'®), ‘

Simulagdes por computador da formago de texturas com base nas teorias de plasticidade
mencionadas s§0 um método muito interessante para o estudo das origens da textura.

Leffers!48.49) 45 o primeiro a usar essa técnica analisando texturas em metais cfc. Ele supds a
existéncia tanto de mecanismos de deformac3o por escorregamento simples, como de ume aproximacBo
de um mecanismo de escorregamento multiplo,

K allend e Davies'4®) também sinwlaram 0 desnvolvimento de texturss em metais cfc por
escorregamentos mGltiplos nos planos (111) e (110).

Existe, atuaimente, um nGmero bastante grande de teoriss sobre texturas, mas nenhums foi sté
agora aceits integraimente. Entretanto, torna-se cada vez mais evidents que a textura de deformaclo ¢



afetuda, n3o somente pelo tipo de estrutura cristalina, mas também pela concentracio do soluto nas
ligas, pela temperatura de deformaclo, pela taxa de deformacSio ¢ por outros fatores.

Sabe-se que existe uma relaclo diretz entre deformacio e energia de falha de empithamento,
frequéncia de falha de empilhamento, macla mecdnica etc. Entretanto, deve ser lembrado que muitos
detalthes dos mecanismos de deformacdo, estSo para ser bsclarecidos.

A deformacio de agregados policristalinos é bastante complicada, e estudos adicionais sobre os
sistemnas de escorregamento atuantes sobre a natureza e a magnitude das deformacBes resultantes, as
variacdes na forma, a microestrutura e configuragdes de discordancias s8o ainda necessdrios.

Somente com base em tais observagBGes uma teoria mais realista sobre texturas poderd ser
formulada,

2.2 — Texturas de Recozimento

Quando um raterial policristalino é deformado e entSo recozido, uma parte da energis
armazenada pelo trabalho a frio ¢ liberada através de uma variedade de processos chamados processos de
recuperaco,

Migrac§o de vacdncias e de discordincias levam ao rearranjo ou 3 aniquilagio de um certo
nimero de defeitos.

Quando a temperatura é suficientemente alta, a epergia armazenada remanescente, é liberada
através da migracio de contornos de alto Angulo (recristalizagdo primdria). No decorrer da recristalizaclo
priméria, além da eliminago de quase todas as imperfeicles, pode ocorrer também uma variagdo ns
orientac¢do,

O crescimento de novos grios, usualmente, se inicia, independentement::, em diferentes regiSes
do material deformado e um problema muito ditfci! é obter a evidéncia do infcio de tais grSos ou sejs,
do infcio do processo de nucleacSo. Isto ocorre porque os movimentos atdmicos que dfo origsm 3
formacSo de um ndcleo, acontecem em regiBes tJo pequenas, que é dificil observé-los com métodos
experimentais diretos.

Muitos dados sobre a nucleacio tem sido deduzidos de observacBes em estdgios mais avargados
do crescimento do cristalito.

Em estudos sobre as origens de textures de recozimento a dificuldade reside em decidir se a
ausdncia de alguma orientacio no material recristalizado & devida & impossibilidade do aparecimento de
nGcleos naquelzs orientagBes (mecanismo de nucleacBo orientada) ou A impossibilidade de que 0s nGcleos
com aquelas orientacBes crescam (mecanismo do crescimento orientado).

Texturas de recozimento tem sido discutides em vérios trabsihos, como por exemplo, de
Wasserman o vacn”s’, Dillamore e Roberts'2?! ¢ Beck o Hu'®),

A qguestSo central do trablsho de Beck ¢ Hu ss refers & importincia relstive dos mecanismos de
nucleaclo orientads ¢ de crescimento orientado.

BW’"“ 8)

estudou as relagBes de orientaglo entre a matriz deformads ¢ o grio recristalizado.

A toris de nucesio orisntade fol mudads « methorade muitas vezes!1824! gneretanto, eses
teoria nfo ¢ capez de explicar o fato de que o cobre com laminaco cruzade » matriz com orientaclio
cGbica nfio recristsiizs com orientaclio cGbica,



Outros argumentos contra essa teoria foram levantados por HY'35:37) g recristalizaco do
ferro-silfcio.

Outrc aperfeicoamento na teoria da nucleaclio orientada foi proposto para explicar a formaclio
de textura cibica por Burgers e colaboradores!! 7).

Li'5") ¢ Hu'38) desenvoiveram uma teoria de nucleac30 baseads em observacBes de microscopia
eletrOnica. Esta tecria explica as texturas de recozimento cujas orientacles componentes aparecem na
textura de deformac3o.

As teorias de crescimento orientado, baseiam-se na dependéncia entre a razo de crescimetno &
@ orientacdo relativa entre os grios e a matriz.

Lucke e colaboradores'4?4!) mostraram as relacBes para alumfnio, zinco e ferro-silfcio. Sua
teoria confirma a teoria de Richards'60). Beck e Hu'¥ explicaram algumas texturas formadas em metais
cfc, devidas a diferentes texturas de deformacio.

) Prés e contras tem sido apresentados na literatura, tanto para as teorias de nucleaco orientada
como para as de crescimento orientado.

A principal erftica 3 teoria do crescimento orientado reside na dependéncia da mobilidace do
contorno de grio com a orientacdo ser muito fraca para responder por uma textura de recozimento bem
definida, como a observada em materiais laminados a altas temperaturas e entSo recozidos.

Outra critica se refere a0 fato que, somente algumas orientacDes que tem relacSes de
orientagBes cristalogrificas equivalentes ds da matriz é que podem ocorrer.

Todos esses e também outros argumentos s§o discutidos por Beck e Hul4).
O problema da explicacSo da textura de recozimento, em muitos casos, ¢ ainda uma questio em
aberto. S50 necessirios, além de uma teoria mais geral, muitos estudos cuidadosos e observagles diretas

dos sitios de nucleaclo, do efeito de stomos de impurezas e de ums segunda fase na mobilidade dos
contornos de gr3o.

CAPITULO 111

TECNICAS EXPERIMENTAIS

3.1 - Projeclo Estereogrificas ¢ Figuras de Polos

As orientacBes preferenciais, produzides por elongacio uniaxial ou por compressSo, sBo simples
e podem ser especificadss, adequadamente por um ou mais compoventes de orientaclo cristalogréfica
ideal.

No entanto, as orientacles preferencisis ou wmxturss, produzidas por lsminaclo slio bestante
complexas, e sfo mathor descritas por meio de uma figura de polos.

Figuras de polos slo projecBes estereogréficas que mostram as veriscSes nes densidades de polos
com a orientaclio, psrs um conjunto selecionado de planos do cristal.
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3.1.1 - Projeclio Estereogrifica

A orientac3o de qualquer plano em um cristal pode ser representada pela inclinaclio da normal &’
este plano com relac3o a algum plano de referéncia, ou pela inclinaclo do préprio plano. Imaginemos
uma esfera tal como a da Figura 3.1. Se no centro da esfera situarmos um pequeno cristal, as normais
20s planos do cristal irSo interceptar a superficie da esfera em um conjunto de pontos chamados polos.

O polo de um plano representa por sua posi¢io na esfera, a orientacio de tal plano.

O plano pode também ser representado pelo trago que ele forma na superficie da esfers. Esse
trago é um cfrculo mdximo se o piano passa através do centro da esfera.

Os tragos ou polos dos planos sobre a esfera constituem o que chamamos de projecio esférica.

O 3nguio entre dois planos pode ser medido sobre a projecdo esférica, como o dngulo entre 0s
dois circulos miximos que representam os planos, ou ent3o, podemos medir o dngulo entre dois planos
como o nimero de grau entre dois polos, contados snbre um cfrculo miximo que passa por esses polos.
Figura 3.2.

No entanto, é mais ronveniente trabalhar com uma projecSo plana dessa esfera, a projeclo
estereogrifica.

Na Figura 3.3 podemos ver a relacdo entre a projecio estereogrifica. Une-se o polo P da
superficie esférica ao ponto S, a intersecgdo da reta que passa por P e S com o plano tangencial A esfers
de projecdo, define o ponto P, projeco estereografica do ponto P.

Um plano en: uma rede cristalina estd varios passos separado de sua prolecio estereogrifica e é
conveniente resumir as virias etapas.

1} O plano C est4 representado por sua normal CP.

2) A normal CP ¢ repr.sentada por seu polo P, que é a sua interseccio com a esfera de
referéncia.

3) O polo P é representado por sua projegdo estereogrifica P'.

Observe-sc que a projecdo estereogrifica de um plano nBo define completaments a sus
orientac3o, porque seria possivel rcdar o plano em torno de sua normal e resultaria ainda a mesma
projecdo estereogrifica do plano no ponto P.

Para definir univocamente 4 orientacho de um cristal, é preciso, ter no minimo 3 polos, de 3
faces ndo paralelas, na projecdo estereografica.

Supondo-se que no centro da esfera de projec3o esteja situado um materisl policristalino com
um grande nGmero de grios (10* por exemplo), e que para cada um deles se trace a projecio
correspondents a 3 planos cristalinos, a esfera de projecBo ficars recoberta de pontos (3 x 10*),

Se a orientagBo dos grios é ao acaso, esses pontos enegracerBo a esfera de um modo uniforme, e

¢ 2 orientacio dos grios nlo ¢ ao acaso, isto ¢, se existe textura, a superficie da esfera e portanto a
projeclio estereogrétice, terfo 1¢giSes com maior densidade de pontos que outrss.

3.1.2 ~ Figuras de Polos Diretas

Uma figura de polos dimta é s projeclo estersogréfice das normasis sos planos de ume
determinada forms (hkl) da uma amostra cristalina,



"

Figura 3.1
Projecio Esférica Figurs 3.2
P — Polo do Plano C Angulo Entre Dois Planos Medido Sobre
M — Circulo Méximo a Proieclo Esférica

\V PLANO DE PROJEEAD

Figurs 3.3

Relacho Entre a Projeclo Esférica P e
8 Projeclo Estereogrifics P do Plano C
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Para descrever uma figura de polos so necessirios os ingulos a e § mostrados na Figura 3.4.
A Figura 3.52 mostra a localizacdo do polo P’ do plano refietor (hki) sobre a figura de polos.
A Figura 3.5b mostra a projec3o estereogrifica polar usada para construcio das figuras de polos.

A projecio estereogrifica construfda dessa forma para todos os planos (hkl) de uma amostra
policristalina constitui a figura de polos (hkl) para essa amostra.

Uma vez construfda a figura de polos, a maneira mais ficil de intepretd-la é em termos de
orientacBes ideais, determinadas por exemplo, através da superposicio de projecles estereogrifices
diferentes A figuras de polos (hkl) e fazendo coincidir os méximos da figura de polos, com os polos do
plano (hki) nas projegSes estereograficas.

Dessa forma, uma textura de laminacio pur exemplo, pode rer descrita, em termos de
orientacBes (h'k’l’) [uyw], onde as direcBes [uvw] determinadas na projecdo stereogrifica coincidem com
uma particular direcio na amostra, por exemplo, a direc3o de laminaco e o plano (h’'Kk’V) da projeclo
estereogrifica coincide com um plano de referéncia na amostra que em geral é o proprio plano de
laminac3o.

3.1.3 — Figuras de Polos Inversas
Orienta¢des preferenciais podem ser também representadas por figuras de polos inversas.

Uma figura de polos inversa indica a distribuicSo da;s normais a muitos plaros cristalogréficos de
diferentes (hkl), com relacfo a uma diregio geométrica importante da arnostra (por exemplo, o eixo de
trefilagdo de um arame).

Uma figura de polos inversa sd indica a posicdo da normal a um plano cristalogrifico (hki), e
por conseguinte, a orientacdo de qualquer eixo: eristalografico contido no plano {hkl) esta indeterminada.

Uma figura de polos inversa & entlo, muito Gtil no estudo de materiais deformados, com
simetria de rotacdo, mas d4 uma informa¢3o. incompleta no caso de laminados, quando se deve user
figuras de polos diretas.

3.1.4 — Método Matsmitico de Descriglo de Tenturas

O estudo de texturas de materiais. poilcristalinas através de figuras de polos diretas ou inversas
esth sujeito a ambiguidade decorrentes de- determinaclo des orientacles idesis e das proporgBes em que
elas contribusm pars s textura.

O método matemético de andlise tridimensional desenvolvido por Bunoc“” e por Roo“”,
permite determinar com bastante segurenca os polos ¢ 8 dispersfo de todas s componentss da
orientacio presents nos materisis. Este célculo conduz 3 obtenclo de ume funclio de distribuiclio de
orientacBes (FDO) caracter(stica da texturs considerads.

Ests funclio pode em seguida, ser introduzida em certos casos de propriedades ffsicas snisotrd-

picss tais como o comportamento eléstico ou pléstico, as propriededes magnéticas etc, pars s estudar @
snisotropis cristalina dos materiais.

Um conhecimento dos métodos quantitativos de descriclio de textures stravés de figurss de
polos diretes ou inversas é muito Gtil no estudo de mecanismos de deformaclio pléstica & nos Processos
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Figura 3,8b — Projecho Estersogréfica Polsr




de recristalizaclo dos metais. No entanto, as fun¢Bes de distribuiclo de orientacBes slo extremamente
importantes no estudo de correlagBes entre textura e anisotropia das diferentes propriedades dos
meteriais.

3.2 — Difratometris no Estudo de Texturas de Placas Laminadas

O princfpio do método experimental é o seguinte: o feixu incidente é espathado na amostra ¢ ©
feixe difratado € registrado em um contador nas posicBes correspondentes ac Sngulo de Bragg escolhido.

A amostra é girada, de maneira que todos os planos cristalogréficos do tipo (hkl) escolhido, sio
trazidos para a posic3o de difraco.

As variagBes registradas na intensidade s8c devidas A presenca de textura.

32.1 — Método de Transmissio

Para determinar uma figura de polos completa dois métodos experimentais difarentes devem ser
usados: © primeiro chamado métodos experimentais ¢ devido & Decker, Asp e Harkerp pg 25.Na Figurs 3.6
ilustramos as caracterfsticas principais desse método.

Iniciaimente, ¢ fixado o 8ngulo 2 0 correto, para receber a difracio (hki), determinado atrawés
da relaglo de Bragg:

A=2 dp,,, sen BMl

A amostra é entdo, posicionada em gonidmetro de texturas Figura 3.7, com a8 direclo de
laminaglo vertical e coincidente com o eixo do difratdmetro, que em geral é vertical, ¢ com o plano de
amostra como bissetriz entre o feixe incidente @ o feixe difrstado (a=p=0") como # mostrado na
Figura 3.6.

O gonidmetro de taxturas permite a rotacio da amostra em torno do eixo do difratdmetro
{dngulo a;. @ em torno de um eixo horizontal normal A superficie da amostra (8ngulo §) Vide Figurs 3.6.

Essas duas rotagBes combinadas movem o polo do plsno refletor, sobre a figura de polos,
construfda em um pleno paraielo A superficie da amostra.

Os dngulos a e Pcitados, slo definidos como segue:

dnguioa ~ ¢ o Ingulo entre 0 vetor de espalhamento ou normal a0 pleno difretante ¢ o
suparficie da amostra Figura 3.8.

Sngulo B — ¢ o fingulo entre a projeclio do vetor de espathamento na superffcie da amostre ¢
8 direclo de laminacBo. (Figura 3.8,

O método de transmisslio ¢ inadequado pera descrever a regifio centrel de figurs de polos, pera
dnguios a > 60°, pois trés problemas aparecem:

a) # correclo para ubsorcho (quando necesséria) se torna imprecise ;
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I— _EIXO DO DIFRATOMETRO

W

e 4

Figurs 3.8 — Geometria no Método da Transmisso
Posiglo Indicada na Figura Corresponde sos Angulos a == 0°
NhK| — Normal aos Planos Difratantes
DL -~ Direclo de Laminaclo
DN ~ Direclo Normal # Amostra
DT -~ Direclo Transversal
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FEIXE
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METODO DA TRANSMISSAO
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Figura 3.8 — Angulos a e 8
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b) a armacio do supnr te de amostras obstrui o feixe difratado;

c) s amostra fica totainente imersa no feixe e a intensidade incidente diminui.

3.2.2 — Método de Reflexio

Para construir a parte central da figura de polos, para dngulos a > 60°, devemos usar 0 método
de reflexdo deSd'mlz'“,mqudohuedihaudoémdidodomsmladoomqu'nckhofcin
primério, com relagio 4 amostra Figura 39.

O método de reflexdo requer também um gonidmetro de texturas, para permitir a rotaclio da
amostra em seu proprio plano, em torno de um eixo normal 3 sua superficie (3ngulo §) @ em torno de
um eixo AA’ horizontl (Sngulo a) Vide Figura 3.9.

O eixo AA’ estd sobre a superficie da amostra e é ajustado inicialmente, por rotagio em torno
do eixo do difratbmetro, para fazer ngulos iguais com o feixe incidente e o feixe difratado.

Depois disso, nSo e fazem mais rotagdes em torno o eixo do difratdmetro.

Desde que 0 eixo AA’ permanece em uma posic3o fixa duran®e outras rotagles da amostra, a
superficie irradiada, é sempre tangente 3 um cfrculo de focalizagio que pama através da fonte e do
contador. Figura 3.10.

Quando a amostra é girada em torno do eixo AA’, a normal a sua superficie gira em um plano
vertical, mas Nmu' 2 normal ao plano refletor permanece fixa em uma posicdo horizontal normal 3 AA'.

Os métodos de transmissdo e o de reflex3o combinados, complementam-se mutuamente, ©
cobrem toda a figuwra de polos. A pritica corrente é usar 0 método de transmissdo, para cobrir o inter-
wlo de a=0" 3 a=50" e 0 método de reflexdo para a = 50" 3 a=90". Esse procedimento produz ume
superposicio para a = 50°, que & Gtil para comparar a precisSo de um método com relac3o 20 OUtro, ¢
necessério para encontrar o fator de normalizagSo para um conjunto de leituras, o que faré com que haje
uma correspondéncia entre os dois métodos.

As intensidades medidas tanto pelo método de reflex3o quanto pelo método de transmisslo,
devem ser corrigides para ruido de fundo, absorcBo e variacBes na geometria do volume difratants.

3.2.3 — Unidade Aber;uts de Densidade de Polos

Afim de conhecer quantitativamente o grau de orientaclo preferencial da amostrs, s
intensidedes medidas apbs as devides correcBes, devem s»r cumparadss com a intensidede obtide com
ums mc’mnpodrlo,mmwlauhnudmwm,wnb,momimmmhmﬁ
polos .

O valor da unidade absolute pode ser determinado experimentaiments, e pertir de Ume amMostre
com orientacBes 0 acsso, mes isso requer medides adicionsis, 8 © que § mwito importants, results
complicado ¢ bs vezes imposs/vel preperé-le sem orientacBes preferencisis.

E possivel também, calculer # intensidede do plano (hki) da ume amostra com orientacles so
sceso, intsgrando-s ss intensidedes madides numa smostre com textura » achande um velor médio
stravés de aquaco
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Figurs 3.10 ~ * Circulo de Focalizaclo no Método de Reflixo as Linhes Continues Representam as
CondicBes de Focalizacio pars a = 90° Nuando « # 90°, s Amostra Girs em Torno do
Eixo A A’ ¢ as CondigBes de Focalizaclo sllo Representados pela Linha Pontesde
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vide spéndice |
onde |, ., (o) s30 as intensidades medidas j4 corrigidas para rufdo de fundo, variagBes na geometria e
para absorcdo, sendo A(0,a) o fator de absorcdo.

Para fins de célculc a integral é substitufda por uma somatéria dupls e, podemos escrevet:

- (ALY s
2r a f Alep

Ll hki) =

onde Aa e AP s3o em geral expressos em radianos.

OBS: Neste trabalho, o angulo a foi variado de 0° a 90° e o 8ngulo 8 de 0° s 180° ; portanto pera
calcular a unidade absoluta de densidade de polos em nosso caso nBo existe o fator 2 no denomi-
nador.

Ficamos entdo com

55 Tl o
cos
af Alaf

I,cthkh) = .

que foi a equacio usada para célculo de |, '

CAPITULO IV

MATERIAIS E PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

4.1 - Preparaciio dss Amostras
Amostras de Nibbio em forma de placas, de aproximadsmente 5,0 mm de espessura cortadss

previamente de um lingote de 99,8% de pureza nominal, foram obtidas no Departamento de Ffsica do
Estado Sélido da Universidade Estadusl de Campinas.

4.1.1 ~ Laminaglo

A fim de aneliser a evoluclo da texturs com a texa de deformaclio foram escolhides as taxas de
reduclo em espessura ds 80%, 80% e 95%.
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Essas taxas correspondem aos pontas A, B e C sobre 8 curva de microdureza Figura 4.1 em
funclo da taxa de reducdo em espessura, pontos esses nos quais os valores ds microdureze sio bem
distintos entre si, levando-nos a investigar o comportzinento da textura nestas taxas de deformaclo.

A laminagBo das amostras toi realizada a frio, com vérios passes de pequena reducio, sem
reversdo de extremidades sempre na mesma dire¢3o, até atingir a deformagio aesejada.

As taxas de deformacdo foram calculadas pela expressia:

E - E
taxa de deformagio = 2 x 100

E

o

onde
Eo — espessura inicial

E — espessura final

4.1.2 — Recozimento

A fim de analisar a evolu¢3o das texturas do Nibhio com o tempo de recozimento, #s amostras
deformadas de 95% foram recozides a 800°C, em vicuo de 10° * TORR, durante 16 minutos, 20
minut.s, 60 minutos e 120 minutos.

4.1.3 — Superposiclo das Placas

De maneira a aumentar o volume de Nibbio irradiado duas ou mais placas de Nibbio, com & em
por 5 cm, foram superpostas, conservando-se a direcSo de lamina¢co sempre na mesma posiclo.

As amostras assim obtidas est3o classificadas na Tabela i1,

A amostra nOmero 8 — Nibbio laminado de 95% e recozido durante 80 minutos, sofreu ume

deformacfo adicional por compressio durante 20 minutos sob pressio de 2 x 10* POUNDS, apés o
recozimento.

4.1.4 ~ Anflim Quimica
O Nibbio utilizado neste trabalho tem pureza de 99,8%
A maior parte das impurezas é constitu/ds por Tintalo.

A Tabela I1i mostrs o resultado da andlise espectrogrifica do material.

4,16 = Microdurezs

As curvas da Figura 4.1 mostram as variacBes na microdureza com e taxa de deformaclio ¢ com
0 tempo de recozimento.
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Tabele 11

Classificaclo das Amostras

s) de laminaclo
amostra taxa de laminacio espessura {mm) n? de placss

1 60% 2,00 2

2 80% 1,00 3

3 _ 95% 0,25 10

b) amostras de recozimento
tempo de
amostra taxa de laminacio espessura (mm) n® de placas recozimento
(min)
4 95% 0,25 10 16
5 95% 0,26 10 0
6 95% 0,26 10 60
7 95% 0,26 10 120
Tobels 11
DETECTADOS
Magnésio < 0,0001%
Prats E 0,005 %
NAO DETECTADOS

Vanddio < 01 %

Manganés < 001 %

Cromo < 001 %

Niquel < 001 %

Estanho < 001 %

Cobaito < 001 %

Ferro < 001 %

Molibdénio < 001 %

Cédmio < 0,01 %

Zinco < 001 %

Boro < 0,001 %

Silfclo < 0,001 %

Aluminio < 0,001 %

Titénio < 0,001 %

Chumbo < 0,0001%
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Figura 4.1
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4.1.8 — Microestrutura
As fotografias da Figura 4.2 mostram as microestruturas das vdrias amostras.

As Figuras 4.2a, 4.2b e 42c apresentam microestruturas da amostra laminada de 85% e recozide
durante 120 minutos a B00°C, sob vécuo de 10~* TORR.

Notamos que essa amostra nJo estd ainda completamente recristalizada apresentando regiBes
deformadas como da Figura 4.2a.

A regifo mostrada na Figura 4.2b apresenta recristalizagdo primdria completa & ns regillo
mostrada pela Figura 4.2c notamos que j3 houve crescimento de grdo ou recristalizacio secundéria.

Essas diferencas observadas na evolugio da recristalizagdo, numa mesma amostrs, podem ser
explicadas pelo fato de a deformagdo pldstica no ter sido homogénea em todo o material.

A taxa de deformac3o estimada em 95% ndo é constante ou seja varis de uma regifo para outra
da amostra.

As regiBes com taxa de deformacdo mais altas recristalizam primeiro 0 que provoca o
comportamento heterogéneo notado durante a recristalizagdo com a presenga simultinea de regiDes

deformadas e de regides jA com recristalizagdo secundaria.

A Figura 4.2d moswa a microestrutura da amostra recozida a 1200°C durante 60 minutos. A
regifo mostrada nesta figura é representativa de toda a amostra.

Nota-se que nessas condi¢des a amostra j& se apresenta completamente recristalizada.

Os aumentos das figuras 4.2 foram de 91 vezes.

4,1.7 — Testes de Traglo

Para melhor caracterizacdo das amostras Testes de tracfo foram realizados com amostras
estampadas segundo os padrBes ASTM com a dire¢do de laminagdo coincidente com o eixo de traglo;
vide Figura 4.3.

Os testes foram realizados em uma miquina INSTRON, modelo 1125,

A carga usada foi de 100 kg.

A velocidade do travessdo foi de 0,5 mm/min e a do pape! 100 mm/min.

Os resultados dos testes de traco sfo apresentados na Figura 4.3,

A Figura 4.3.a mostra o limite de escoamento em Kg/mm? em funco do wmpo de recozi-
mento, e a Figura 4.3.b mostra o limite de resisiéncia em Kg/mm? em funco do wmpo de recozimento,
pars amostras deformadas de 95% por laminagio.

Notsmos nessas figures que tento o limite de escoamento, quanto o limits de recozimento

variam bastante apds 15 minutos de recozimento, mentendo-ss praticamente constante apds recozi-
mentos em tempos maiores.
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Figurs 4.2 — Microestruturas
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4.1.8 — Polimentos @ Ataques Quimicos Usadoss,

Afim de analisar as microestruturas, as amostras foram polidas mecanicamente e a seguir
atacadas quimicamente com uma solugdo adequada para revelar os contornos de grio.

O polimento mecdnico foi feito com lixas d’sgua de granulagio 320, 400, 600; a seguir foi
usado 6xido de cromo e alumina nas granulagBes 0,3 u e 0,05 u.

O ataque qufmico usado consistia de 70% de 4cido nftrico e 30% de &cido hidrofluorfdrico.

4.2 — Procedimentos Experimentais
4.2.1 - Colocaglo da Amostra do Difratdmetro

As medidas de textura das placas foram realizadas em um difratdmetro de néutron no reator
1EA — R1i56)

Na Figura 4.4 é mostrado um esquema simplificado do difratdmetro.
As etapas do procedimento experimental 330 as sequintes:

1) O conjunto de placas superposta que constitue cada amostra é parafusado a uma placa
circular de cddmio, com aproximadamente 12,0 cm de didmetro. Essa placa de cddmio,
possui um oriffcio central circular, com 35 mm de didmetro. Dessa forma apenas a parte
central da amostra é exposta ao feixe ; Vide Figura 4.5.

2) O feixe de néutrons é colimado, com sec¢do transversal él{ptica (no métoda de
transmissTo) e circular (no caso de reflex3o) através de placas de cddmio com fendas
elfpticas ou circulares dependendo o método a ser usado;

3) A placa de cddmio (com as amostras) é, entdo parafusada no suporte de amostras, que é
um anel metdlico como mostra a Figura4.6.a. Nesta etapa o principal cuidado a ser
tomado é quanto 3 centralizacio da parte exposta da amostra e do suporte ;

4

A seguir o suporte de amostras é adaptado ao gonidmetro, sendo posteriormente ajustado
para que haja boa centralizagdo entre o suporte {e portanto da amostra) e do gonidbmetro.
Figura 4.6.b.

A geometria do difratdmetro é tal que uma vez colocado o gonibmetro no difrstdmetro, 0 seu
centro corresponders 4 parte central d.

No método de transmissdo, as condiches iniciais correspondentes sos Aangulos a=§=0°,
Figura 3.6 sSo conseguidas com os seguintes procedimentos: ,

a) a superficie da amostra deve estar perfeitaments vertical, este ajuste é feito com fio de
prumo ;

b) a superficie da amostra deve estar na bissstriz do Bngulo entre o feixe incidents e o feixe
difratado {a=0};

c) a direclo de laminaclo deve ser vertical, dirigids para cima (8 = 0)
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No mitodo de reflex3o o ajuste para a posiclo inicial a=90" e §=0°, ¢ feito stravés das
sguintes etapas: Vide Figura 3.9.

a) a amostra deve estar perfeitamente vertical o que também ¢é controlado com fio de .
prumo;

b) a superficie da amostra deve formar 8ngulos iguais com os feixes incidente ¢ difratado;

c) a direc8o de laminagfo deve ser horizontal com sentido coincidente com o de propagaclo
do feixe (§=0)

A reprodutibilidade nas medidas de intensidades foi garantida através da utilizaclo de uma
cAmara de fissio para monitoragdo dos néutrons, eliminando assim os problemas decorrentes de flutus-
oBes na potdncia do reator.

O comprimento de onda disponfvel era de A = 1.1082 A.

As mudancas de posicio das amostras foram feitas automaticamente através de mbdulos de
comando acoplados ao gonidmetro.

Os incrementos nos 3nguios a e § foram de 5°.

Tanto na transmissfo, como na reflexdo o feixe enxergava a amostra girar no sentido horério
para Bngulos § crescentes.
4.2.2 — Normaliza¢io entre TransmissBo ¢ Reflexfo

O método de transmissSo foi usado para Angulos a variando de 0° a 60° e o de reflexBo pars a
varisndo de 60° a 90°.

O 8ngulo § foi variado de 0° a 180° em ambos os métodos.
Os valores obtidos de ambos os métodos foram normalizados para a = 60°.

O fator de normalizac3o F foi encontrado para cada amostra stravés da equaclio

8y
az trans
F = ﬂ__- para a = 60°

f

ﬂZ 'u!lulo
)

onde
I s#o as intensidades medidas por transmissio e

trans

l""".o slo as intensidades medidas por reflex§o, j§ corrigides para radiscBo de fundo o
variacBes gaométricas no volume difratante.

As intensidades usadas para cdiculo do fator F foram apenss squelas que estlo sobre o8 picos de
inensidads, nfo entrando no céiculo do fator de normalizaclio as regiBes de buixa intensidade.
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As regilles de baixa intensidade s§o desprezadas nesse célculo porque como elss s§o da ordem
de grandeza da radiagio de fundo, o erro percentusl na medida das mesmas ¢ muito grande, 0 qus nfio
ocorre nas regides de intensidade altas.

As intensidades obtidas pelo método de reflex3o foram multiplicadss pelo fator de normelizaclo

Na Figura 4.7 podem ser visas as curvas:
a) obtida por transmiss3o;
b) obtida por reflexfo;
c) obtida por reflex3o e normalizadas.

Pode ser notado que o processo usado é bestante adequado, havendo uma boa concordincis
entre as curvas (a e c) apds a normalizacdo.

42.3 - Calibragio do Angulo de Bragg

Os dngulos de Bragg (20) correspondentes aos planos (110) e (200) foram calculados pela
equacio

>
u

2d sen ©

onde

2a

h* +k? + 2

1

Sendo 2 0 pardmetro da rede que para o Nidbio ¢ igual » 3.3007 A.
Os valores calculados foram:
para o plano (110) 20 = 27.47°

para o plano (200) 28 = 39.24°

Calibrago experimental do 8ngulo 26

A Figura 4.8 mostra um espectro de difraclo para o Nidbio, onde as intensidades foram
medidas em funclo do 8ngulo de Bragg.

Dessa figura notamos que o Sngulo de Bragg psre o plano {110) corresponde so0 valor
29 =27,26°, e 0 Sngulo de Bragg para o plano (200) corresponde ao valor 20 = 38°.

Os desvios entrs os valores calculados ¢ os valores determinados sxperimentaiments astfio
ligados & reprodutibilidade ne medida de Snguios com o gonibrmetro.
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Figura 4.7 — Curvas de Intensidade em F incho do Anguilo 8. pare a=00"
s) Método TransmissBo
b) Método Reflexlio

¢) Curvs Obtids por Reflexfo @ Normalizads Fator de Normalizaclo F = 2,0
Amostre: Nidbio Laminado de 85% Recozido 30 minutos
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Os valores usados no decorrer desse trabatho foram os determinados experimentaiments por
corresponder methor & situaglo real.
4.3 — Correcles Usadas
4.3.1 — Radiag3o de Fundo

Os valores da radiag3o de fundo pera cada dngulo a foran, determinados de um h.do e de outro
dos picos de intensidade, colocando-se o contador em 3ngulos correspondentes a (20 £ 1), ou sejs 12

abaixo e 1° acima do &ngulo de Bragg.

Duas medidas de radiaco de fundo foram feitas para cada posicfo do contador pars cada
sngulo a, obtendo-se assim 4 valores da radiacdo de fundo para cada a.

Foi feita a média aritmética entre esses valores e os resultados foram levados a grificos
mostrados na Figura 4.9.

O valor da radiacSo de fundo para cada a, foi determinado entlo sobre o gréfico e subtrafdo
posteriormente das intensidades medidas.
4.3.2 — CorregBes Geométricas

O volume difratante varia 3 medida que a posicio da amostra é mudada.

O aumento no 3ngulo & leva a um aumento no volume difratante no caso de transmissio ¢ a8
uma diminui¢do do volume difratante na reflexBo.

As variacSes no dngulo f nSo tem menhum efeito sobre o volume.

Os fatores de correcdo n slo mostrados na T abela V para 0o método de transmissio & na
Tabela VI para o método de reflexJo.

Esses fatores foram caiculados a partir das geometrias do sistema em cada método, mostradas
nas Figuras 4.10 ¢ Figura 4.11,

Nessas figuras 8 amostra é girada de um Bngulo @ 8 partir da pusicBo mostrada nas figuras.

Os valores de intensidade medidos, apds serem descontados do valor da radiaglo de fundo slo
multiplizados por esses fatores.

4.3.2,1 - ( Tabela V).
4.3.2.2 - Fatores de Correclio na Reflexso (Tabela V1)

4.3.3 — ComegBes por Absorglio 8 por Extinglo Secundérie

A sbsorcSo de ndutrons na maioria do metais & suficientemente baixa e pode ser desprezads em
estudos de toxtum‘"’.
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Figura 4.9 — Rufdo de Fundo em Fungio do Angulo @ para os Métodos de Trensmissho a=0" A
a=60" e de Reflexdo a=60" A a=90°
8) Nibbio com 80% de Laminacdo Plano (110)
b) Ni6bio com 95% de Laminacdo Plano (110)
c) Nibbio com 95% de Laminac¢io Recozido 16 Minutos Plano (110)
d) Niébio com 95% de Laminacio Recozido 30 Minutas Plano (110)
o) Nibbio com 95% de Laminacio Recozido 60 Minutos Plano (110)
f) Niobio com 95% de Laminagio Recozido 120 Minutos Plano (110)
g) Nidbio com 95% de Laminacdo Plano (200)
h) Niébio com 86% de Laminacio Recozido 120 Minutos Plano (200)
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Tebels V
Fatores de Correcfo na Transmisso
6=13.625"
a a+® LI n= L”L:—BL
cos {a@ + O) cos (60" + 6)
0 13.625 1.029 3.447
5 18.625 1.055 3.362
10 23625 1.091 3.251
15 28.625 1.139 3.114
20 33.625 1.201 2953
25 38.625 1.280 21N
30 43625 1.381 2.568
35 48.625 1.513 2344
40 53.625 1.686 2103
46 58.626 1.921 1.846
50 63.625 2.251. 1576
65 68.625 2.744 1.283
60 73.625 3.547 1

0BS. Supondo-se por simplificacso, o volume em a = 60° como correto {a =60° é o
dnguio de normalizacio entre transmissfo e reflexfo), todes ss intensidades
devem ser multiplicadas por fatores n> 1.

Tabels VI

o0 v 1 Va:

' =80 - a- K e n=——

@ « ¢ inBcos’ Veo
20 0 1/5in® 1.165
86 ) 1.004/sin © 1,160
80 10 1.016/5sin © 1,138
76 15 1.036/sin © 1.116
70 20 1.084/sin © 1.088
65 25 1.103/sin® 1.047
60 30 1.166/sin © 1.000
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Por outro lado, a extingSo secundiria ou espalhamento multiplo reduz s intensidade do feixe de
nlutrons difratado.

Esm efeito ocorre mais frequentemente guando o tamsnho de grSo é pequeno e a amostrs
relativamente espessa.

As reducBes de intensidade devido 3 extingo secundiria sJo mais fortes nos picos mais
intensos.

Quanto maior 0 caminho dos néutrons na amostra maior serd o efeito da extincio secundéria.

No método de transmissfo, o caminho dos néutrons no material é maior quando s mede o
interior da figura de polos {a =50, 60°) do que quando se mede a periferia (@ em torno de 0°),
consequentemente os efeitos de extingdo secundiria nas figuras de polos serSo mais acentuados nos
méximos centrais.

Os problemas decorrentes da extingdo secundéria sJo considerados por Kaiamaa“z’
de polos apresentadas por esse autor s3o corrigidas levando em conta esse fator.

e as figuras

Szpunar(s” realizou virias experidncias com amostras possuindo a mesma textura, mas dife-

rentes espessuras (0 que acarreta um fator de extingdo secundéria diferente para cada amostra) e chegou
3 conclusdo de que este efeito é muito pequeno e n3o tem importancia em estudos de texturas.

No entanto, o trabalho de Szpunar nJo especifica quai; 0s materiais usados nesses testes e com
relacBo ao Nidbio é importante ressaitar que esse metal possui uma alta secgo de choque total de
espalhamento para néutrons e portanto, alta exting3o secundiria.

Apesar do que foi exposto, as intensidades medidas nSo serSo corrigidas por extingo secun-

diria, porque neste trabalho estamos interessados na determinacdio das orientacDes idesis que descrevermn
8 textura e a centralizac8o dos picos de intensidade nfo ¢ afetada por problemss de extinglio secundéris.

CAPITULO V

RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Na Figura 5.1 sdo mostradas as curvas de intensidade em funclio do Snguio § pars a=0°, pera
os planos (110) pars as amostras:

8) Nibbio como recebido
b) Nibbio com 60% de laminagio
c) Niébio com 80% de laminaclio

d) Nibbio com 96% de lamiacBo

As irregularidades registradas na intensidede pers s amostra como recebida (curva a) so devidas
20 fato de a amostra smr constitu/de de griios grandes.
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Figurs 5.1 — Intensidade em Funcfo do Angulo 8 pers a=0°

8} Nibéblo como Recebido
b) Niébio com 60% de Laminacglo a Frio

¢} Niébio com 80% de Laminaclio
d) Nibdbio com 95% de Laminacio



Para o Niébio laminado de 60% nota-se dois picos adicionais, sssim4tricos com relaclo so pico
observado em f=90". Estes picos estSo provavelmente relacionados com a estrutura bruta de fuslio
sinda nflo totaimente modificada pelo tratamento meclnico. Este argumento é reforcado pelo fato de
que esses picos desaparecem graduaimente, em taxas mais aitas de’ deformecBo como pode ser notado nas
curvas {c) e {d).

Nas curvas (c) e (d) notamos o aparecimento de pico nas posicBes correspondentes a $=0° o
#= 180" que, como o pico em §=90°, estSo ligados A textura de deformacBo do Nidbio.

Na Figura 5.2 s30 mostradas as curvas de intensidade em funclo do 8ngulo § para a=0° para
os planos (110) para as amostras:

a) Nibbio laminado de 95% recozido 15 minutos;
b) Nibbio laminado de 95% recozido 30 minutos;
c) Nibbio laminado de 95% recozido 60 minutos;

d) Nibbio laminado de 95% recozido 120 minutos.

Na Figura 5.3 estSo0 as curvas de intensidade em fung3o do Angulo f§ para a=0", para 03 plancs
(200) para as amostras:

a) Nibbio laminado de 95%

b) Nidbio laminado de 95% e recozido 120 minutos

Na Figura 5.4 estSo curvas de intensidade em funcSo do dngulo & pars = 30", pera os planos
(110) e para as amostras:

a) Niodbio com 60% de deformacﬁb
b) Nidbio com 80% de deformaclo

c) Nibbio com 95% de deformacfo

Os niveis indicados (na Figura 5.1d) como 0,6 l“, 1.0 T.c, 201
maitiplos ¢ submGlitiplo da unidade absoluta de densidade de polos l“.

oc #1C correspondem a

Os pontos determinados por esses niveis sobre ss curvas de intensidade slo levados pers @
projeco estereografica polar da Figura 3.5.b em fungSo dos Sngulos a e f.

As variacBes de intensidade, em funcSo dos Sngulos a e §, numa figurs de polos se representam
por pontos. Os pontos de igual intensidade s8o ligados formando curvas de isointensidade.

Tendo em vista que a intensidade do feixe difratado ¢ proporcionsl #0 volums difratants, o
figura de polos do plano (hki) selecionado, represents a densidede de planos paraielos a ums certs
direco no espaco, especificads pelos 8ngulos a e B.

As figures de polos obtides para ss vériss amostras slo apremntades nes figuras seguintes »
ssber:

Figura 5.5 figura de polos pera o plano {110) para Ni6bio laminado de 60%.
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Figura 5.2 — Intensidede em Funco do Angulo B pers a=0°

8) Para Nb com 95% de Laminsclio Recozido 18 Minutos
b) Para Nb com 95% de Laminaglio Recozido 30 Minutos
¢} Para Nb com 95% de Laminsclio Recozido 80 Minutos
d} Para Nb com 95% de Laminagio Recozido 120 Minutos
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Figura 56 figura de polos para o plano (110) para nibbio laminado de 80%.

Figura 5.7 idem pra o Niébio laminado de 95%.

Figura 5.8 figura de polos para o plano {200) para Nidbio laminado de 95%.
Figura 5.8 idem para plano (110} para Nibbio laminado 95% recozido 15 minutos.
Figura 5.10 idem para Nidbio laminado de 95% recozido 30 minucos.

Figura 5.11 idem para Niébio laminado 95% recozido 60 minutos,

Figura 5.12 idem para Niébio laminado de 95% recozido 120 minutos.

Figura 5.13 idem para planc (200} para Nithio laminado de 95% recozido 120 ;ninutos.

Unidades absolutas de densidades de polos foram usadas nas figuras de polos o que permite s
comparacfo do grau de orientac3n preferencial desenvolvido nas virias amostras relativo ds amostras
al-atdrias.

Os niveis indicados nas figuras de polos cofrespondem s multiplos e submiltipios da unidade
absoluta de densidade de polos (1, ).

As méiximas intensidades encontradas nas figuras de polos correspondem a 18 vers a
intensidade da amostra aleatbria.

As orientagdes preferenciais determinadas nas figuras de polos slio relacionsdas abaixo, com qs
sfmbolos correspondentes:

= {001) [110)
+ (112)[110]
0 (113)[110)
A (M)[117
o {(111)[110]
® (322) [011)

# (110} [110]



CAPITULO VI

INTERPRETACAO DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSOES

6.1 — Intarpretaclo dos Resultsdos

6.1.1 — Texturas de Laminagdo

Observando a figura de polos para Nidbio laminado de 60% Figura 5.5 werificamos que
esta textura pode ser interpretada em termos das seguintes orientagBes preferenciais: (112)[110],

{001) [T10}, (113) [T10], (111) [112} e {111} [110].

A componente (112) [T10] é predominante e os maximos de intensidade em torno desss
orientacSo correspondem de 6 a 8 vezes a unidade absoluta.

As outras componentes sequem-se como apresentado acima em ordem decrescente de impor-
tincia,

A textura do Nibbio laminado de B0% Figura 5.6 pode ser também descrita pelas mesma
componentes de orientacBes ideais na seguinte ordem de predomindncia decrescents (112) (T10],
(113)[110], (001) [110], (111) [112] e (111) [110].

Otservase que houve um reforco na componente (112) [110] e (113) [T10] 3s custas das
componentes (001) [T10] {111) [T10] e (111) [112). Os méximos de intensidade correspondem ainda de
8 a 8 unidades absolutas e estdo centrados em torno da orientagdo (112) (110}

As figuras de polos {110) e (200) para o Nibbio com 95% de deformacio Figura 5.10 e
Figura 5.11 indicam que a textura pode ainda ser descrita pelas mesmas orientacq_es ideais, mas a9ors NA:.
seguinte ordem de predominancia (001) [T10] (112) [T1G), (113) [T10}, (111) [112] e (111) [110}

Os maximos de intensidade sSo agora melhor definidos em torno da componente (001) [TlO] o
que pode ser observado com maior clareza na Figura 5.8 para o plano (200).

Os méximos em torno dessa orientacdo variam de 3,0 a 18,0 unidades absolutas.

Vemos entdo que houve reforco da orientag3o (001) [110] 3s custas da orientago (112) [110),
como pode ser notado pela diminuiglo da intensidade do méximo na direcSo de laminacSo a 30° com a
direcio normal e pelo aumento da intensidade dos méximos em torno da direclo transversal, mas #
componente (112) [T10] aparece sinda em regiBes de intensidades médias entre 4,0 ¢ 5,0 unidades
absolutas.

A componente (113) [T10] corresponde também a regiBes de intensidade relativamente alts
{entre 4,0 ¢ 5,0 8 unidade sbsoluta) como pode ser melhor observado na figura de polos pars o plano
{200) Figura 5.8,

As outras componentes correspondem agors 8 regiles de intensidades muito beixass.

A evolucio da textura com a taxa de deformacio pode ser interpretads inicialmente como um

reforco das componentss (112) [T10] e (113) [T10] quando & deformsclio ¢ sumentads de 60% pers
80%.

Com 956% de deformaclio a components (001) [T10] torns-se precominante.
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Figurs 8.8 — Figura de Polos (110) pera Niébio Laminado de 60%
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6.1.2 — Texturs de Recozimento

Quando o Nidbio com 95% de deformacdo é recozido durante 15 minutos, notamos na
Figura 5.9 que a orientagio (322) [017] apresenta méximos bem definidos correspondentss a 30 vezes 8
unidade absoluta. '

M3ximos com 2,0 a 3,0 unidades absolutas aparecem em torno da orientag3o (110) {110].

A textura pode ser descrita pelas mesmas componentes {112} [T10) (001) [T10], (113) [T10],
{111) [T12) e (111) [T10} acrescidas das duas novas componentes (322) [01T] e (110) {T10].

As componentes (112) {T10] e {113) [T10] comecam a predominar sobre a componente
{001) [110) o que pode ser notado na Figura 5.9 pela melhor definigido do méximo sobre a dire¢3o de
laminagdo (DL) a 30° com a direco normal (DN} e pela diminuicdo dos méximos na direc3o transversal
(TD), quando comparados com os méximos correspondentes da Figura 5.7.

Apbs 30 minutos de recozimento, a componente (110) [110] deixa de existir ¢ a components
{322) [017] corresponde 3 regiBes de baixa intensidade. Vide Figura 5.10.

A componente (113) [110] é reforgada.

A textura pode ser descrita em termos das mesmas orientacles ideais iniciais e mais @
componente (322) [01T].

A componente (112) [110] aparece como predominante tendo sofrido um novo reforco, como
pode ser notado pela melhor definic3o do maximo central e pela diminuig3o da intensidade dos méximos
na diredo transversal, que mostram uma diminuic3o da componente (001) [110).

Nibbio com 95% de deformagio e recozido durante 60 minutos Figura 5.11, e com deformac3o
adicional por compress3o revela maximos mais intensos em torno da componente (001} [T10] quando
comparado com Nibbio recozido durante 30 minutos figura 5.13. -

Este retorno 3 componente (001) [T10] esté provavelmente associado com a deformagSo
adicional por compressdo,

A textura da amostra apds 120 minutos de recozimento Figura5.12 e Figura 5.13 pode ser
descrita pelas orientagBes ideais j4 citadas.

A orientag3o (322) [017) desaparece completamente.

As orientagBes (112) [T10] e (113) [T10] sSo predominantes correspondendo s regiBes entre 2,0
e 10,0 unidades absolutas,

A componente (001) [T10] ¢ bem fraca correspondendo s regiSes entre 2,0 ¢ 3,0 unidades
absolutas.

Notamos que a evoluglio da textura com o tempo de recozimento ¢ no sentido de reforcar as

componentes (112) [T10], (113) [T10] as custas da componente (001) [T10] ¢ das outras componentes
presentes na textura da laminagfo.

6.2 — Discundes

62,1 —~ Texturas de Laminacho
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Uma variedade de descricBes tem sido usada para explicar a3 texturas desenvolvidas em metais
cce deformados por laminacdo.

De uma maneira geral, 08 tesultados pCOem ser resumidos em dois grupos diferentes (h_
oviemacaes'u': '

1) Uma textura contendo uma compenente (112) [T10] principdd ¢ uma componente
secunddria (001) |[T10] para a qual um aumento da taxa de i formaclo causa um
aciéscimo na componente (Wﬂ[ﬁﬂ] 3s custas da componente (112) (110] como
sugerido por Dillamore e Roberts'2®),

2) Uma textura contendo as componentes acima ¢ mais (111) [T10) e (111) {112]

Alguns autores's“’) costumam tambdm descrever estes lipos de texturas encontrados emn metais
ccc, como sendo compostas de duas texturas de fibras. Uma textura de fibra dominanite, com o eixo de
fibra [T10) na direc3o de laminag3o; essa textura inclui as orientagdes (001) [T10) (112} [710) ¢
(1 hogp

E nma textura de ﬁbra secundéria, com o eixo de fibra [111) na direcio normal 3 placa e que
inclui as orientagBes {111) [118) e (111 {112}

Os resultados encontrados nesse trabalho estio em bos concordincia com os resultados
apresentados na literatura sobre texturas de materiais c.c.c.

Existe uma concordincia entre todos 03 autores em apresentar a componente {001) [TIO] como
a mais intensa apds deformacdes de 95% a 99%.

Esse fato é também confirmado neste trabalho. Entretanto, Vandermeer e Ogle””, mostraram
que esta componente apesar de ser 3 mais intensa, n3o pode ser considerada como a componente final
de deformacldo para o Nibbio, porque ela é instivel e tende a evoluir para a componente {113) [T'IO]
quando esse metal é deformado de 99,5%.

Neste trabalho notamos nue a componente (113) [T10] aparece com intensidade relativamente
grande {entre 4,0 e 5,0 unidades absolutas) j& em 95% de deformag3o.

As texturas desenvolvidas na superficie da amostra, observadas por Vandermeer ¢ Ugle como
sndo do tipo (110} [113] n3o foram observadas nesse trabalho.

Como a técnica de difragio de ndutrons nos dd informagdes sobre a textura média em todo o
volume do material, podemos concluir que a componente (110) [113] & pouco intensa, nSo contribuindo
para a textura total da amostra.

Quando as figuras de polos obtidas nesse trabatho por difraclo de ndutrons sBo comparadas com
ss obtidas por Vandermeer e Ogh”” com raio-x, nota-se que existe uma boa concorddncia entre os
dois métodos quanto 3 localizagio dos méximos de intensidade. E preciso ressaltar porém que nas figuras
de polos apresentadss por Vandermeer ¢ Ogle 0 méximo central pars a = 60° ¢ de mesme intensidade
(10,0 vezes a unidade absoluta) qus 0 méximo em torno da direclo de laminaclio para a=0". Jé nes
figurss de polos obtides por difragho de nlutrons existe uma grande diferenca de intensidade entre esses
dois méximos sendo qus 0 miximo central ¢ de intensidede bsm menor (4,0 unidedes sbsolutas) que o
mais externo (18,0 unidades sbsolutass).

Isto & devido em parte 20s efeitos da extinglo sscundirie jé citedos na secclo 4.3.3 ¢ em perte
Jevido & diferencas existentes entre s técnices de raio-x ¢ de ndutrons, J4 que textures medides por
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difracBo de ndutrons representam uma média sobve toda a8 amostra enquanto que com raio-x as
informacgles se referem s 4reas selecionadas da amostra.

Comparaclo dos Resultados com a Teoria

Entre todas as teorias desenvolvidas paa explicar as texturas de deformacio em agregados
policristalinos laminados a teoria de Dillamore e Roberts'?8’ parece ser a methor para os metais c.c.c.

Segundo esses autores, os sistemas de escorregamento operante em metais c.c.c. s§o do tipo
(110} [111].

Essa teoria chega d concluso de que durante a laminaciio a mezior parte do material sofre
rotaglo sob infludncia de escorregamentos primérios e conjugados resultando em orientacBes do tipo
{112) [Th0].

Depois de alcangada a orientagio {112) [110], segundo esses autores, tem infcio o escorrege-
mento cruzado.

Cada sistema de escorregamento em metais c.c.c. tem dois possiveis sistemas de escorregamento
cruzado, e pelo menos um deles, terA alguma componente da tens3o aplicada atuando sobre ele.

Sob a infludncia do escorregamento cruza o, 3 posicdo da dire¢3o de laminag3o nfo & afetada,
mas a normal ao plano de lamina¢do, move-se no circulo méximo (011) para a diregio [001].

Com igual quantidade de escorregamento priméirio e de escorregamento cruzado a posiclio serd
{001) [110] e qualquer mistura dos dois tipos de escorregamento dard um espalhamento de orientagBes
entre (112) [T10] e (001) [T 10).

A teoria prevdé também que a componente (113) [T10] deve aparecer apds altas taxas de
deformacio.

Os resultados apresentados nesse trabalho apresentam uma concordancia muito boa com a teoria
de Dillamore e Roberts, entretanto existem certos fatos que nSo podem ser explicados por esta teoria.

Primeiro, a grande quantidade de material associado com a orientagSo (001) [110] durants os
estégios iniciais de deformagdo (60%).

De acordo com Dillamnre e Roberts esta orlentacdo deveria ser desenvoivida soments apds aitas
taxus de deformacfio, depois que uma taxa razodvel de escorregamento cruzado tivesse ocorrido,

Este aspecto da teoria foi criticado por Humr‘az’, baseado no fato de que, devido a grandes
tensBes geradas durante a laminaclo, escorregamento cruzado deve ser importants também nos estégios
Inicisis de deformaclo e nfio somente nos estigios finais. Tal possibilidade deve existir para explicar »
slta porcentagem de griius com orientacles (001) [110] nos estdgios inicisis de deformacBo do Nidbio em
termos de teoria de Dillamore e Roberts.

Segundo, sflo os tipos de orientaclo (111) [112] e (111) {T10] qus nBio sSo previstos nessa
teoria. Eswas componentes sSo reistivamente fortes nos estdgios iniciais de deformaclo e sinde que s
tornem mais fracas elas persistem apés 95% de mduco.

A teoris de Dillamore e Roberts sem algumas modificacBes nfo descreve sdequadaments s
texturs do Nidblo nos estdgios inicisis de deformaclo.



8.2.2 — Texturas de Recozimento

A taminag3o produz rotagSo dos gros, resultando nas texturas de laminaclo e a0 mesmo tempo
introduz uma energia de deformagdo que é armazenada.

A quantidade de energia armazenada depende da orientaclo. Esta dependéncia permanece spds
a recuperaclo e influencia a taxa de nucleagdo.
Decker e Harker(24) sugeriram que no processo de recozimento as regiles de maior energia,
recristalizam primeiro transformando-se em regiles de baixa energia as quais sdo capazes agora de
consumir as regides de energias mais altas que as envolvem.

Cahn''? tamtiim propds que os nicleos de recristalizac3o s3o formados preferenciaimente nas
regiBes mais distorcidas ou seja nas regiBes onde as tensdes locais s50 mais altas.

Estudos sobre recristaliza¢3o de monocristais de ferro-silfcio, mostraram que, se n3o existirem
diferencas substanciais de orientag8o entre as virias por¢Bes do cristal deformado, a recristalizac3o se
torna muito lenta ou n3o ococre‘:’o’. Nestes estudos foi observado também que alguns dos cristais que
recristalizam rapidamente possuem bandas de deformagdo e que os novos nicleos formados aparecem nas
microbandas ou bandas de transi¢3o que separam as bandas de deformag¢3o mais latgasm”.

As amostras policristalinas estudadas aqui, possuemn também uma aparencia de bandas guando
no estado deformado. Vide Figura 4.2a,

Como pode ser notado nas fotografias, uma amostra com recristalizagio incompleta Figura 4.2s
apresenta camadas zlternadas de material recristalizado e n3o recristalizado.

A medida que a recristalizac¥o progride, as bandas de material nfo recristalizado tornam-se mais
estreitas e finalmente desaparecem,

Neste trcbalho foi obiservado que a orientagdo (112) [TlO] substitue a orientagdo (001) [:I-‘IO]
durante o recozimento.

Ent3o os novos grios que esto crescendo devem possuir orientagSo (112) [T10]

Entretanto, as bandas nas quais eles se originam nJo possuem, na condi¢lo deformada, somente
essa orientacSo, pois se assim fosse, a orientaco (112) [T10] seria muito mais intensa na textura de
deformac3o.

O comportamento datextura de recozimento do Nibbio observado neste trabalho, assemelha-se
30 do Thntalo!6! pois esse metal apresenta como o Nibbio, uma texturs de recozimento anterior 3
recristalizacio completa, com predominsncia de orientaciio (112) [T10].

Apbs a recristalizacio completa do Tantalo, @ orientaclo (112) [T10] evolue para (111) [112)
segundo Pugh e Hibberd'®®’ ou para (111) [T10] segundo Cooper'2"),

A texturs de recristalizacio do Nibbio, spds recozimento & 1100°C por 60 minutes foi
spresentads por Boguy“’, que notou um reforco da <:mponente (001) [T10] ¢ uma componente
scundiria do tipo {111) [112),

Anders e Pollack!!) apos recozimento a 1100°C obssrvarsm somente s orientaclio (001) [T10]
pers o Nidbio rec-istalizado.

Recozimento do Nibdbio a 2ooo°c‘“’, mesmo por apenss 2 minutos revels que 8 coMpPoOnents



predominante é do tipo (111) [1-101, com o aparecimento de uma componente (112) [T10] bastante
fraca e nenhuma orientagdo (001) [T10] remanescente.

A porcentagem dos grdos com orientacoes {111) [710] aumenta gradativamente com o tempo de
recozimento 3s custas de todas as outras orientacBes’ . )

Como vemos os resultados apresentados na literatura nSo concordam sobre qual a componente
predominante na recristalizacfo priméria do Nidbio.

Isto pode ser explicedo pelo fato de que existem muitos fatores que influenciam a cinética da
recuperagdo ou a mobilidade dos contornos de grdo, levando dessa forma a alteragles na textura de
recristalizacdo priméria.

De uma maneira geral, a textura apds a recristalizacdo priméiria depende da taxa de deformac3o
e da textura anteriores a0 recozimento, da temperatura, e do tempo de recozimento e da velocidade com
a qual a temperatura de recristalizagdo é atingida.

Levando em consideragdo esses fatores, Dillamore! 28 através de uma andlise puramente
geométrica para explicar as texturas de recozimento de materiais c.c.c., chegou s seguintes conclusdes:

1) Quando as temperaturas de recozimento s3o baixas e 0 tempo de recozimento pequeno, o
processo de nucleagdo é predominante e a textura dos materiais c.c.c. deve consistir de
componentes do tipo (hki) [T10] das quais {(111) [T10] é a predominante ;

2) Para altas temperaturas de recozimento o processo de crescimento do grdo é mais
importante que a nucleagdo na formacdo da textura e a componente resulta do tipo
(554) [225), que é a proxima de (111) [112].

Neste trabaiho, a textura de recristalizacdo completa do Niébio nSo foi obtid., ndo sendo
possfvel portanto afiu_'mar se a componente {112) [110] continua a prevalecer ou se ela evolui para 8
componente (111) [110] ou para (111) [117] como no caso do Tantalo, & também como previsto por
Dillamore.

Entretanto, podemos também citar o caso do ferro eletrol(tico'®5’ que quando recozido, a
§00°C (temperatura essa que pode ser considerada baixa), durante 68 horas, até recristalizac3o completa,
apresenta textura predominante do tipo (112) [T10), além disso a orientago (001) (110] desaparece
graduaimente 3 medida que o tempo de recozimento aumenta desde 10 minutos até 68 horas.

Trabalhos anteriores!?-50) enfatizam a semelhanga entre a textura desenvolvida em recriste-
lizaclo a baixa temperatura e a textura de laminag3o.

Essa semelhanca ocorre principalmente devido 3 sobrevivéncia das orientacBes (112) [-‘I—IO] que
slo componentes da textura de deformaclio,

Outros membros da textura de deformacdo proximos de (001)[110] nfio s8o retidos pois sBo
consumidos pelo crescimento de componentes secundérias da textura de deformag8o,

As texturas desenvolvidas no Nidbio apresentam uma grande semelhanca com texturas desenvol-
vidss em outros materiais c.c.c.‘”’, principalmente com o ferro‘"’.

€ portanto razoével supor que o Niébio, quendo recozido a temperature de 800°C (que
também nesse caso pode ser considerada como baixa) mesmo epos recristalizecBo completa, continue
conservando a orientagio (112) {T10) como predominante, tal como o ferro.



A temperatura de recozimento mais altas provavelmente essa componente evolus jara orienta-
¢Bes do tipo {111)[110] ou (111) [112] como encontrado no Tintalo, no Nibbio e também como
previsto por Dillamore.

No entanto, é diffcil supor que as orientagBes do tipo {001} [110] citadas por Begley e Pollock
prevalecam no Nibbio, pois tanto em altas como em baixas temperaturas sua tendéncia ¢ desaparecer.

CAPITULO VII
CONCLUSOES E SUGESTOES

7.1 — Conclusdes

1) A textura de deformac¢3o do Nibbio pocle ser interprgtada em termos das seguintes orien-
tagdes preferenciais (001) [110], {112) [T10], (113) [T10], (111) [112] e (111) [T10];

2) Nas taxas de laminagio de 60% e 80% a componente (1 12) [110] é predominante ;
3) Com 95% de deformagdo a componente (001) [110] torna-se predominante;

4) A textura de recozimento do Nibbio a 800°C_ pode ser descrita em termos das seguintes
orientacBes preferenciais (112) [110], (001) [110], (113} [110], (111} [112]), (11)[T10],
{322) [01T] e (110) [T10].

5) Durante o recozimento a compon:nte (112) [T10] comega a predominar e a orientagSo
{001) [110] tende a desaparecer e apds 120 minutos de recozimento a B800°C essa
«ientagdo corresponde a regides de baixa intensidade ; :

6) As componentes {113) [110] associadas com altas taxas de deformag3o (superior a 99%)
j4 aparecem relativamente intensas com 95% de deformac3o;

7) A técnica de difragio de ndutrons nJo acusa a presenca da componente (110} [113)
citada como textura de superffcie do Nidbio.

7.2 ~-Sugestles

Em decorréncia deste trabalho algumas sugestBes de estudo ou trabalhos posteriores ocorreram 3
pesquisadora e seria conveniente cita-las:

1) Desenvolver métodos autométicos de construcdo de figuras de polos para que se tenha
acesso mais facil s informac3es sobre texturas;

2) Aperfeicoar os métodos experimentais principaimente no que se refere a geometris da
amostra no sentido de eliminar as corre¢Bes por variagBes no volume difratante ;

3) Desenvolver estudos quantitativos de textura através de funcDes de orientacBes para que
se possa relacionar as anisotropias das vérias propriedades fisicas # mecSnicas com »
tBxtura; .

4) Andiur' as texturas de recozimento do Nibbio em vérias temperaturas @ com virias texas
de rumento das temperaturas afim de analisar as texturas finais de recristslizaclo em
funclo dessas varigveis,



APENDICE |

CALCULO DA UNIDADE ABSOLUTA

A distribuicSo de orientacBes pla,f) é a fracdo de volume do material tendo normas a uma dada
famflia de planos (hki) orientadas no pequeno 3ngulo sdlido dw situado no intervalo anguisr de a a
a+daefap+di;relativo a certas diregdes fixas na amostra.

A distribuic3o de orientagBes pla,f) é definida como mdltiplos da unidade absoluta e & unitéris
para a amostra aleatéria.

A intensidade observada pode ser escrita como

hhatad) = 3, plafA(©a) (1

onde
A{0,a) é o fator de absorco

J é a intensidade da amostra aleatéria

hk!

Ent3o, pla,f) e A(0,a) s3o quantidades que mostram como as intensidades observadas diferem
deJ hit? da amostra aleatéria, devido a efeitos de orientaclo preferencial e de absorg3o.

Da equacfo (1) acima vemos que as intensidades observadas corrigidas para a absorclo so,

hhifad)
A(B.a)

= Jpilah)

Multiplicando por dw = cosadadp e integrando, comoJ , ., & independente de a e § temos

, 1’2" /2 viasid 1’2" fnz il d)
[+] w =
hi Jg 7 P 0 0o A©a

cosadadg

pla.f) = 1 para a amostra aleat6ria.

Entfo desde que a integral a direita se refere a todos os planos (hki) seu valor & independents
da distribuigclo isto 6,

2 n2
J’" Iﬂ pla,f) cosadadf = f " f 1dw =27
0 0 0 0

e portanto,
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. - 1 Iu Iﬂ TnialeB)
Pkl 27’0 "0 AlBa

cosadadf

ABSTRACT
Neutron diffraction has been utilized 10 study textures developed in polycrystalline niobium, cold rolled to

60%, BO% and 95% in tickness and cold rolled 10 95% in thickness and annesled at aoo°c for 15, 30, 60 snd 120
minutes in a vacuum of 107 TORR.

ained were analysed in terms of the following idesl orientations (112} [T10], (001) [T10}

The pole figures
{(113) [T10} 111 [12] (1

The (112) [T10] componeht was predominant in the samples cold rolled to 60% and BO%.
After 95% of reduction by col

rolling the major orientation wes (001) [110}

During the annealing the orientatidp (112) [710] becomes the mejor component and (001) [T10] comespands
10 low intensity regions on the pols figures. *
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