
ISSN 0101 3084

CNENISP

ipen Instituto de Pesquisas
Energéticas e Nucleares

INVESTIGAÇÃO DA TEXTURA EM AMOSTRAS DE ALUMÍNIO

E DE FERRO SILÍCIO PELA TÉCNICA DA

Dl FRAÇÃO DE NEUTRONS

Reynaldo Pugliese e lone Makiko Yamazaki

PUBLICAÇÃO IPEN 211 SETEMBRO/1988

SÃO PAULO



PUBLICAÇÃO IPEN 211 SETEMBRO/1988

INVESTIGAÇÃO DA TEXTURA EM AMOSTRAS DE ALUMÍNIO

E OE FERRO SILÍCIO PELA TÉCNICA DA

Dl FRAÇÃO DE NEUTRONS

Reynaldo Pugliese e lone Makíko Yamazaki

DEPARTAMENTO DE FÍSICA E QUlMlCA NUCLEARES

CHtHIW

INSTITUTO DE PESQUISAS ENERGÉTICAS E NUCLEARES

SA"O PAULO - BRASIL



Série PUBLCAÇÂO IPEN

INIS Categories and Descriptors

A13.10

ALUMINIUM

IRON

SILICON

NEUTRON DIFFRACTION

TEXTURE

IPEN • Doc • 3080

Aprovado para publicaçJò «m 24/09/87.

Nota: A rtdaçfò, ortografia, concaitot a ravitfo final tto rttponiabilidsd* dot») autor(at).



INVESTIGAÇÃO CA TEXTURA EH AMOSTRAS DE ALUMÍNIO E O€

FERRO-SílTCIO PELA TÉCNICA DA Dl FRAÇÃO OE NEUTRONS *

Reynaldo Pugliesi e lone Makiko Yamazakí

RESUMO

A técnica da d i f ração de neutrons fo i u t i l i z a d a na determinação da
textura de t rês chapa; metál icas, duas de alumínio laminadas a St e a

e uma de ferro-sMício empregada na confecção de núcleos de trans for
madores elétricos. ""

As medidas experimentais foram feitas em um difratômetro de neu
trons instalado junto ao reator nuclear de pesquisas IEA-RI, no canal de*
irradiação n? 6. As amostras foram confeccionadas no formato aproximado
de uma esfera ou de um prisma octagonal cujas dimensões não excedem âs
do feixe de neutrons que é extraído desse canal e dessa forma correções
devido ã variação de atenuação dos neutrons e de iluminação da amostra
são evitadas. Um programa de computador analisa a intensidade do feixe
de neutrons que é difratado pelas amostras e gera as figuras de polo £
través das quais suas texturas são observadas. *

TEXTURE INVESTIGATION IN ALUMINIUM AND IRON-SILICON

SAMPLES BY NEUTRON DIFFRACTION TECHNIQUE

ABSTRACT

By means of the neutron d i f f r a c t i o n technique the texture of 5%
and 98$ rol led-aluminium and of i r o n - s i l i c o n s tee l used in the core of
e l e c t r i c t ransformers, have been determined. The measurements we.*e pe£
formed by using a neutron di f f ractometer i n s t a l l e d at the IEA-RI Nu
clear Research Reactor, in the Beam-Hole n? 6. To avoid correct ions such*
as neutron absorption ar*ó sample luminosity the geometric form of the
samples were approximated to spheric or octagonal pr ism, and i t s dj_
mensions do not exceed that of the neutron beam. The texture of the sam
pies were analysed w i th the help of a computer programme that analyses
the in tens i ty of the d i f f r a c t e d neutron beam and p lo t the pole f i g u r e s .

INTRODUÇÃO

Materiais policristalinos são agregados constituídos por uma graji

de quantidade de cristal)tos ou grãos. Cada grão é praticamente um mono

cristal o qual em geral apresenta anisotropia relativa i uma ou mais pr£

(*) Trabalho apresentado no 2? Congresso Geral de Energia Nuclear, reall
zado no Rio de Janeiro, de 2k â 29 de abril de 1988.



priedades físicas. No emprego tecnol ón ico desses materiais, essa ant so

tropia loca) não é muito importante, desde que esses orãos estejam álea

tortamente orientados. Entretanto, quando submetidos a tratamentos têrmi

cos e a processos mecânicos como extrusão, Iaminação, sinterização, os

materiais policristalinos podem apresentar textura ou seja uma orienta

ção preferencial dos orãos a qual resulta em uma anisotropia das proprie
Cl) ~

dades ffsicas para o material como um todo . Dessa forma torna-se ne_

ce«sãrio compreender o desenvolvimento da textura para se obter melhor

controle de propriedades como por exemplo anisotropia magnética, expan

são térmica etc, fortemente influenciadas por ela. Essas propriedades

são de grande interesse para muitos materiais industriais e portanto nes_

ses casos o controle de qualidade deverá também incluir o controle detex

tura. Pode-se citar como exemplo o controle de textura em chapas de fe£

ro-si l ício empregadas na confecção de núcleos de transformadores, em tu

bos ã base de liqas de zircônio para a indústria nuclear, em eletrodos

de grafite etc. . Além disso esses estudos são muito importantes para

se detertrinar uma relação quantitativa entre a textura e a anisotropia

das várias propriedades ffsicas dos materiais policristalinos (elastic^

dade, plasticidade, superpIasti cidade, corrosão), bem como para a inves_

tigação dos efeitos de irradiação nas propriedades dos materiais nucle

ares í 9 ) .

Uma das maneiras de se representar a textura é por meio de figuras

de polos . As técnicas da difração de raios-X e da dlfração de nêu

trons são comumente empregadas na obtenção dessas figuras que são proj£

ções estereoqrãficas com orientação relativa â amostra em estudo e que

mostram variações de intensidade do feixe de raios-X ou de neutrons que

ê difratado por um plano cristalografias dessa amostra. Um quadro compa

rativo entre as características de ambas as técnicas está apresentado na

tabela l ( 1 0 ' 9 > .

0 objetivo do presente trabalho foi determinar pela técnica da dj_

fraçio de neutrons a textura de três amostras, duas de alumfnio e uma de

ferro-sflfcfo, comparar os resultados com os obtidos por outros autores

e dar continuidade ao desenvolvimento dessa técnica, que vem tendo im

plantada na Divisão de Física Nuclear do IPEN-CNEN/SP.

DESCRIÇÃO OA TÉCNICA

A técnica da dlfração de neutrons aplicada i determinação da



textura baseia-se fundamentalmente na detecção e registro do feixe que ê

difratado pela amostra, por um plano cristalogrãfico pré selecionado. A

amostra ê girada de maneira a que todos os grãos levem esse plano para a

posição de difração

Os métodos da r*»fiexão e o da transmissão do feixe incidente na a

mostra são normatinente utilizados nessa técnica e o da reflexão foi o em

pregado. Segundo esse método o giro na amostra é efetuado em seu próprio

plano, em torno da ./<- eixo N norma) â sua superfície (ângulo 6) e en tor

no de um eixo A horizontal (ângulo a) como indicado na figura 1. Cada

coordenada (a,8) tem a sua localização na figura de polos e a intensida

de do feixe de neutrons registrado em cada uma delas, é representada nes_

sa figura por meio de densidade de pontos (técnica empregada nesse traba

lho), linhas de nfvel, números e t c , os quais refletem a textura da amos

tra.

A principal dificuldade no emprego dessa técnica é a necessidade

de se ter

TABELA I

CaracterTsticas dos Métodos da Difração de Raios-X

e de Neutrons no Estudo da Textura

Propriedades Difração de Neutrons Difração de Raios-X

Intensidade do feixe

Resolução

Extinção

Absorção

Volume da a>.iostra (mm )

Area do feixe (mm )

Preparação da amostra

Uniformidade do feixe

Espessura da amostra

Possibilidade de altera
ções na textura durante"
a preparação da amostra

Método recomendável p£
rm ~

Baixa

Mode rada

AUa

Baixa (exceto em Cd
e em terras raras)

. ! • *

-li*

Fâcit

Boa

(- 20) mm

Inexistente

Materiais com grãos gran_
de*, textura total da \
mostra ~

Alta
Boa

Baixa

Alta

- 1

Dí f 'e i 1

Incerta

(IO*2-!!)"1) <m

Existente

Materiais em grãos
pequenos, texturas
em áreas seleciona
das



k

un fluxo de neutrons térmicos relativamente intenso (10 -10 neutrons

/seg/cm ) incidente na amostra, somente obtido em reatores nucleares. A

tua Imente no nosso paTs, o único reator nuclear com capacidade de forne

cer ta l fluxo de neutrons, ê o IEA-R1 do IPEN-CNEN/SP. A área de Física

Nuclear desse inst i tuto dispõe de um difratõmetro de neutrons instalado

junto a esse reator o qual foi empregado para a realização das medi

PARTE EXPERIMENTAL

I . Arranjo Experimental e Preparaçio das Amostras

0 difratõmetro de neutrons está acoplado ao canal de irradiação

(Beam-Hole) n? 6. Um diagrama esquemãtico desse difratõmetro está apre

sentado na figura 2. 0 feixe de neutrons extraído do núcleo do reator ê

monocromatizado por um monocrístal de chumbo (plano cristalografico-220)

e em seguida espalhado pela amostra e registrado por um detector propo£

cional do tipo BF,. Esse feixe possue comprimento de onda X - 1,137 A e
2dimensão de 5 x 5 cm . 0 sistema eletrônico para analise do pulso do de

tector é o convencionalmente empregado.

A amostra é posicionada no difratõmetro em um gonlometro próprio o

qual permite que a amostra seja movimentada para todas as coordenadas an

gulares necessárias para a análise de sua textura.

Os materiais estudados nesse trabalho foram: a) chapas de alumínio

puro laminadas a f r i o a 98% e 5% e b) chapa de f e r r o - s l l í c l o empregada

na confecção de núcleos de transformadores e lé t r icos . A chapa de alumf

nio laminado a St foi torneada de modo a se obter pequenos cil indros que

rigidamente sobrepostas e mantendo as direções de 1 ami nação sempre para

leias entre s i , compõe a amostra (n? 1) na forma geométrica aproximada

de uma esfera (f igura 3a) de 3 cm de diâmetro. As outras duas chapas,

por serem mais delgadas, foram cortadas na forma de pequenos octagonos

que sobrepostos, como no caso anterior , compõe as outras duas amostras

(n? 2 - alumínio - 98$; n? 3 ~ f e r r o - s l I f c i o ) na forma geométrica de

prismas octagonals ( f igura 3b) de al tura 3 cm e diagonal de base 2,5 cm.

As dimensões e o formato dessas amostras, são tais que fiquem com

pletamente imersas no feixe de neutrons e se evitem variações de absojr

ção e de Iluminação dos neutrons quando a amostra é girada para cada co



ordenada angular (a,6) em que se realizam as medidas. Essa precaução to£

na desnecessária ambas as correções

2. Obtençio e Tratatnento dos Dados

As medidas de intensidade do feixe difratado são fe i tas primeira

mente posicionando o braço do difratômetro (onde está o detector BF,) em

um ângulo f ixo "26" de difração previamente selecionado de acordo com o
(10)plano cr istalografrco de interesse da amostra em estudo . Para o caso

das amostras de alumínio e de f e r ro - s i l í c i o os ângulos foram 28 • 28,08°

e 28 • 32.8° correspondentes aos planos c r i stalograf i cos 111 e 110 res_

pectivãmente. Em seguida a amostra ê fixada ao goniometro e posicionada

de modo a manter sua direção de Iam inação perpendicular ao plano de espei

thamento. A normal â face da amostra é paralela a esse plano e coinciden_

te com a bissetr iz correspondente ao ângulo formado entre o feixe

dente e o difratado pela amostra (f igura 1). Nessas condições ambos os
(8)ângulos nc e @ valem zero graus

Para a construção das figuras de polos foi necessário um conjunto

de 3^1 pontos experimentais correspondentes ã cada par das coordenadas a

e 0 que variam de 0° a 90° num intervalo de 5°. 0 tempo necessário para

a obtenção desses pontos foi de aproximadamente S0 horas, nas condições

atuais de operação do reator.

A radiação de fundo, subtraída das intensidades medidas, é oriunda

do espalhamento incoerente da própria amostra em estudo e do próprio am

bíente onde se encontra o difratômetro. Essa medida é fe i ta em duas posj_

ções angulares, uma anterior e outra posterior ao ângulo "28" fixado an_

te Mormente, em uma coordenada angular 6 arb i t rá r ia e variando a coorde_

nada angular <x também de 0° a 90° em intervalos de 5°. Por se t ra tar de

uma análise qual i ta t iva de textura essa fo i a única correção f e i t a aos

dados experimentais .

Foi implantado um programa de computador que t rata os pontos expie

rímentais e que tem por finalidade gerar figuras de polos corresponder)

tes a cada conjunto de dados obtidos .

ANALISE DOS RESULTADOS

As f iguras da polos Ua e kb correspondem âs amostras confecciona

das das placas de alumínio laminadas à 5fc e à 9&% respectivamente. A di



ferença da deformação plástica sofrida por ambas as placas é caracter^

zada nessas f iguras, pela definição dos polos muito mais acentuada para

a laminada â 96% o que demonstra o elevado grau de orientação dos grãos,

resultante do elevado grau de Iami nação a que essa placa foi subnet^

da ' . A mesma observação pode ser f e i t a para a figura de polos kc

correspondente ã chapa de f e r r o - s i l í c i o , que pela própria natureza de

sua ut i l ização tecnológica deve apresentar um a l to grau de orientação

dos grãos .

As figuras de polos para as amostras n? 2 e n? 3 foram comparadas

com as obtidas por outros autores ' que empregaram a mesma técnica e

estão apresentadas nas figuras 5a e 5b. Por uma comparação visual entre

as figuras *ib e kc com 5a e 5b pode-se observar a concordância dos resul^

tados.

í importante sal ientar que algumas das características dessas amos_

trás tais como, o tamanho dos grãos existentes nas chapas de f e r r o - s í K

cio e de alumínio laminada a 98* e a espessura da chapa de alumínio lami_

nada a St, tornam dif icultosa a análise de suas texturas pela técnica da

difração de r a i o s - X ( 1 1 f 2 ) .

A área de f ís ica nuclear do IPEN-CNEN/SP vem desenvolvendo a aplj^

cação da técnica de difração de neutrons â análise da textura que, como

demonstrado por muitos autores , é desejável ã esses estudos e vem

sendo constantemente desenvolvida e comumente empregada em outras instj_

tuições na análise de materiais.
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