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TEXTURAS CRISTALINAS EM LIGAS ALUMINIO-URANIO DETERMINADAS
POR DIFRACAO DE NEUTRONS®

Adriana M. V. de Azevedo

RESUMO

Texturas de ligas aluminio-urdnio e de aluminio, lamingdas a quente, foram determinadas por difraclo de
ndutrons. Placas de ligas contendo 8,0%; 21,5% e 23,7% de urénio em peso, bem como de sluminio puro, foram
obtidas em um processo de laminac8o por passes, com 15% de reducdo em cada pesse ¢ rvducloAtc-oul de 75%. 'Duranto
a laminacdo a temperaturs foi mentida em 600°C. Ligas com beixo teor de urbnio séo sistemas com duas fsses, nos
quais um composto intermetdlico UAIl,, or:orrdmbico, aparece disperso em uma matriz de sluminio puro. A adicSo de
uns poucos porcento de Si em tais ligss, lnva 3 formacio de UAIl3, cubico simpies, em luger de UAl4. A ligs
AKU(23,7%) foi preparada com 2,2% de Si em peso.

As figuras de pblios (200), (040) e {121) da fase UAI4 da ligs ALU(21,5%), mostram um alto grau de
orientagio definida por {010) [100] A reflexso (111) da fase UAI; de ligs ALU (23,7%) — Si (2,2%) ndo indicou a
presenga de orientacSes preferenciais. As figuras de polos (111) da matriz das ligss com 21,6% e 23,7% du urdnio em
peso, podem ser descritas satisfstoriamente pela mesma textura fracsmente desenvolvids ou meja, i 113}(13-i>. A
figurs dos poios (111). da metriz da ligs Al-U (8%), tem & texturs {113} <E43 >, que ¢ um caso intermedisrio entre e
texturs {110}<TIZ> do slum(nio e as texturss das ligas com mais sito teor de urbnio. Para o sluminio puro e e lige
com 8% o grau de textura é ainds baixo, contudo mais sito do que nos casos precedentes. As figuras de pdios (200) e
(121), do UAI, de ligs com B8% mociram s mesma texturs que a lige com 21,5%, embora consideraveimente menos
acentuada,

* Os reitados indicam que a textura ds matriz depende mais de concentraco de urdnio, do que das texturas
das fases intermetdlicas.
A IRt
Este—trabeiho apresents também uma melhoria na técnica utilizada nss medidas de textura, pela utilizecho de
uma amostra totaimente imerss no feixe. O método tirs proveito da baixa sbsorclo de ndutrons dos materisis
estudados, bem como da variaco desprezivel do espalhamento mditiplo, © que Ocorre em uma smostrs que tenhs
forma conveniente ¢ nSo spresanie texturs acentuada.

CAPITULO )

INTRODUGAO

~

O modo normal em que um material se apresenta, em particular um metal ou uma tigs metslics,
é na forma de sgregados policristnlinos””. Um agregado policristalino se csracteriza por reunir um

(*) Este trabalho foi realizado com o spoio financeiro da ComissBo Nacional de Energia Nuciesr {(CNEN), dentro ds
Pesquisa/Tarefa n® 22.01.61.52.
Aprovada para publicagBo em Julho/1978



grande nimero de cristais individuais, usualmente de tamanho microscopico. Dentro de um agregado, um
cristal individual, ou grdo cristalino, tem no geral uma orientacdo cristalogréfica diferente das orientacdes
de seus vizinhos. Considerando as orientacdes de todos os grdos do agregado, estas podem estar
distribufdas totalmente ao acaso, ou podem apresentar uma distribuicdo preferencial em torno de uma
ou mais orientacdes particulares. No segundo caso, diz-se que o agregado tem uma orientac3o

preferencial, ou orientacdes preferenciais no caso de apresentar mais de uma, ou simplesmente
textura(5'6'1 2,20)

A natureza da textura de um material policristalino, € 0 grau em que ela se manifesta,
dependem das condigGes que envolveram o processo de obtencdo do material. Um metal fundido ao se
resfriar em uma forma ou molde apresenta, quase que certamente, uma textura que estd ligada ao
processo de resfriamento, as dimensGes do molde e a prépria natureza do metal. Materiais policristalinos
gue sofram processo de conformagdo, a frio ou a quente, tais como trefilagdo para a obtengdo de fios,
extrusdo na obtencdo de tubos, perfis e vergalhdes, laminagZo na obtencdo de chapas metélicas, ou outro
qualquer processo mecnico, estardo sujeitos ao aparecimento de textura, a qual dependerd ndo s6 do
processo utilizado como também da existéncia de orientacGes prévias.

Grande importancia tem sido dada ao estudo de texturas, tendo em vista o importante efeito
que ela tem sobre as propriedades fisicas dos materiais'6’ . Materiais que possuem orientacdes ao acaso
tim propriedades idénticas em todas as direcdes; mas quando eles possuem orientacdes preferenciais,
observa-se uma anisotropia nas suas propriedades, 0 que pode ser favordvel ou n3o, dependendo do uso
que se pretende dar ao material.

A textura pode ser determinada por diversos métodos, dentre eles a difragdo de raios-x ou de
néutrons“s'. Em casos, a técnica de difragcao de nédutrons pode ser mais vantajosa do que a de raios-x,
dada a natureza distinta das radiacdes empregadas. Como quase todos os elementos tém um coeficiente
de absor¢do para néutrons 10° vezes menor do que para raios-x, na quase totalidade dos casos, o feixe
de néutrons penetra muito mais profundamente no material do que o de raios-x. Este comportamento,
tdo acentuadamente diferente do feixe de néutrons, faz com que a textura observada ndo esteja limitada
a uma camada superficial do material, como ocorre com raios-x. Uma outra caracteristica do feixe da3
ndutrons é que a 4rea de sua seccdo transversal &, no geral, varias ordens de grandeza maior do que a de
um feixe de raios-x. Esta é uma caracteristica que ndo esté ligada A natureza das radiacdes, mas ao fato
de que as fontes de ndutrons existentes s30 muito menos intensas que as de raios-x normalmente
utilizadas. Estes dois fatos, em conjunto, implicam em que o0 volume irradiado no caso de néutrons é
bem maior do que no caso de raios-x. Uma consequéncia imediata é que o nimero de grios cristalinos,
que contribuem para o feixe difratado, & bem maior com néutrons, a ponto de ser possivel o estudo de
materiais que contenham grios de grandes dimensdes, o que & virtuaimente impossivel no caso de
raios-x 331 Uma aplicagfo bem especifica é a determinacdo da textura de uma fase de uma liga
metalica, iase que esteja dispersa em uma matriz. Especialmente no caso em que a quantidade da fase
dispersa seja muito pequena.

Neste trabalho utilizou-se a difragdo de néutrons na determinagBo da texturs cristalina em
placas de ligas de alumfnio e urdnio, com diferentes porcentagens em peso de urdnio, obtidas por
laminagdo a quente. Nas ligas alum/nio-urdnio tem-se a formacdo de trés compostos intermetélicos UAI,
UAIl; e UAI4. Os dois pnmelros tém um tipo de estrutura comum, enquanto que O terceiro possui uma
estrutura mais oomplexa‘ . O composto UAI; é clbico de fases centrades (fcc) e tem a = 7,81 A
como pardmetro da rade ’ Em composto pertence 80 grupo ospaclnl Fd3m e possui uml estruturs
semalhante 3 estrutura do Cu,Mg . O UAI; 6 clbico umplos 14.27) om pardmetro ao =420A e
pertence ao grupo espacial Pm3m, sondo sua estrutura andloga 3 estruturs do AUCU;“‘ Os grlios
cristalinos desse composto apresentam-se ou em formss srredondadas ou em longes udcm' 8 Jo
composto intermetdlico UAl,, cristaliza-se no sistems ortorrdmbico, cujs cels unitéria tem os paflmotros
2a=441A, b=327A e c=13,71 A, pertencendo ao grupo espacial Ima ou Imma'?4.2 . Os grios
cristalinos de UAI, podem ser formados di-ante o resfriamento de uma ligs fundida e oprmntam-u sob
a forma da aquihas ou losangos‘8 15) Eles também podem ser formados atraves de uma transformaclio



do UAL, em UAl,, que ocorre em 730°C. Neste caso vai haver um aumento no volume do composto
final de tal modo que eles se apresentardo fissurados' 1014},

O diagrama de equilfbrio“'7'm (Figura 1) da liga aluminio-urdnio mostra que, dependendo da
quantidade de uranio, se tem uma combinacdo diferente dos compostos mencionados, podendo a
combinacdo incluir alumfnio ou uradnio. Para concentracées menores do que 68,8% em pe~y de winic,
tem-se a formacio do composto UAIl, que aparece junto com alumfinio puro. A liga assim constitulda
solidifica-se a 640°C. O composto UAI, & estivel acima de 730°C, e em condides de equilfbrio ndo
aparece na liga sohdificada, quando a concentragdo de urdnio estd abaixo d2s 68,8% mencionados.

Para estabilizar o UAI; 3 temperatura ambiente, é ne:-ssdrio que se adicione elementos como
boro, (ndio, tlio, carbono, silfcio, cério e chumbo(a'”). 0 silfcio constitui-se no methor elemento para
esse fim, visto que oS outros, muito embora atuem de forma semelhante, ndo acarretam a mesma
methoria em propriedades mecanicas, como a que result? dc seu empmgo”o'”’. Além disso, em virtude
do isoformismo do UAl, e do USi,, a adicdo do silic 2 forma um composto intermetélico, o U(ALSi);
que tem estrutura ordenada do tipo AuCu;, como o prHprio UAl,.

De uma maneria geral, duas ligas com a m.e#sma concentracado de uranio, uma contendo o
composto UAl, e outra o UAl,, comportam-se diferentemente durante um processo qualquer de
conforniacdo. A liga com UAI, é mais plistica, e essa plasticidade maior é atribufda por alguns
autores(e'”" 5), ao enriguecimento em alum(nio puro na matriz. .rtretanto, a morfologia dos ordos de
UAl; e de UAI, parece ter maior influéncia na plasticidade das ligas. Tanto é assim ue quando os
graos de UAl, sdo globulizados por um tratamento térmico, a plasticidade aumenta'®1%) A form. dos
graos de UAI,, aliada & maior plasticidade deste composto, quando comparado cum o UAh“m
a plasticidade da liga que o contém,

, explica

As ligas alumfnio-urdnio sdo empregadas na fabricagdo de elementos combustiveis
nucleares‘a'”'"'), pois permitem obter uma dispersdo de material fissil em matriz de baixa seccio de
choque de absorgdo para néutrons térmicos. A preparagdo dessa liga é facil e seu custo é baixo.

O Centro de Matalurgia Nuclear do Instituto de Energia Atdmica tem procurado desenvolver
métodos de fabricagdo de elementos combust(veis planos, contendo nicleos de ligas aluminio-urdnio
revestidos de aluml(nio, visando sua utilizagdo em reatores de pesquisa“"o'“"s). O aluminio é bem
resistente 3 corros3o da dgua, a baixas temperaturas, e assim esse tipo de elemento combustivel tem
grande emprego em reatores de pesquisa ou reatores tipo piscina. Sua utilizacdo entretanto é inadequada
no caso de reatores que operam em temperaturas elevadas, em virtude de sua baixa resistdncia mecanica
e do fato de ser pouco resistente & corrosdo nessas temperaturasm). Na obtenc8o de placas de elemento
combustive! ¢ empregada a laminacglo a quente“s’. Se a plasticidade do nacleo for bem menor do que a8
do revestimento, ocorre 0 chamado efeito haiteres, que 8 um defeito terminal da placs laminada
caracterizado por um aumento localizado do nGcleo, com correspondente adelgacamento do
rwestimemo"o'”). Esse defeito pode ser atenuado ou diminuindo & plasticidade do revestimento, ou
sumentando a plasticidade do n(cleo, ou alterando ambas“o'"'n’,

O conhecimento das orientacdes preferenciais das ligs: alumfnio-urdnio pode ser ntil na
avaliacdo das propriedades fisicas e mecinicas das placas de elemento combustivel, bem como pode
servir na detzrminacdo dos par8metros do método de fabricacﬂo‘az’. Em vista disso, procuramos
contribuir ao estudo dessas ligas, determinando a texturs do aluminio de ligas com diferentes
concentracdes de urdnio, laminadas & quente. Determinamos também a orientacfo dos gros de UAI, de
slgumas ligas e dos gr3os de UAI; em uma das ligas que continha sil(cio. O estudo foi completado com s
determinacio da textura de alumfnio, laminado nas mesmas condi¢es.

No capltuto Il deste trabalho, é feita uma revis3o breve das principais técnicas empregadas na
determinacfo de texturas, @ da sua importdncia no conhecimento das propriedades dos materisis. No
capftulo 1 é descritn o procedimento experimental utilizado na realizagio da experidncia, incluindo-se a
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preparacdo das ligas, o processo de laminagdo, a preparacio das amostras e os métodos empregados nas
medidas. O capitulo IV mnstr: como foram determinadas as unidades absolutas e como foram
construldas as fiquras de pblos, a partir dos dados experimentais. No capftuio V sdo apresentadas as
orientacOes preferenciais provaveis obtidas pela andlise das figuras de pbOlos das ligas estudadas.
Finalmente, no capftulo VI, os resultados sdo comparados procurando-se estabelecer uma correlacdo
entre as texturas das fases das ligas, bem .omo ceterminar a influédncia da concentracdo de uranio nessas
texturas.

CAPITULO 1!
TEXTURA CRISTALINA E METODOS DE MEDIDA

Como definido no capftulo !, um material policristalino com textura tem os seus grios
orientados preferencialmente em torno de uma au mais orientagdes particulares.

Dado o fato de que a maioria dos monocristais sdo anisotrépicos, isto &, tém diferentes
propriedades em diferentes direcdes, um material policristalino tendo orienta¢Oes preferenciais deve ter
também propriedades direcionais em maior ou menor grau“z'zs’ . Esta anisotropia das propriedades de
um material policristalino reveste-se de grande importincia quando este material é usado industrialmente.
E o caso, por exemplo, de chapas metdlicas utilizadas em estamparia, onde a anisotropia do
comportamento plastico do metal recozido causa sérias dificuldades durante o repuxamento de uma
peca. As dificuldades njo sdo somente causadas pelo fluxo ndo homogéneo do metal, que p’ :voca o
aparecimento de abas ndc uniformes na peca, mas também pela dutilidade pobre em certas direcdes
u'istalogréficas‘zs'. Esta mesma anisotropia pode ser Util no caso de fabricacdo de pecas assimétricas,
onde a direcionalidade é aproveitada para facilitar o repuxamento(s’. Um exemplo muitas vezes citado
por varios autores'3:8.12.25) ¢ o 4a melhoria da permeabilidade magnética nas placas de aco-silicio
utilizadas em n(cleos de transformadores elétricos. A direcio de mais ficil magnetizacdo & a [100), e na
utilizacdo das placas & conveniente que a maioria dos grios cristalinos esteja orientada com a direcio
[100] na diregdo de laminagdo e planos (001) paralelos ao plano dr laminacio, o que & conseguido com
vérios ciclos de laminacdo a frio e recozimento acima de 1.000°C. Em tecnologia nuciear hd o caso do
urdnio metdlico na forma de barras que, quando submetido a ciclos de radiag§o e temperaturs nas
condicdes severas durante & operaclo de um reator, apresenta crescimento anisotrOpico 8 ponto de
causar deformac3o nas barrasm.

O estudo das orientacdes preferenciais pode levar & obtencio de um material que seja isotrépico
em certas propriedades. 2~omo por exemplo, a plasticidade. Essa isotropie pode ser obtids por meio de
uma completa auséncia de orientagSes preferenciais, o que 4 dificil de ser conseguido, ou por dois ou
mais tipos balanceados de orientacBes preferenciais, as quais tenham efeitos opostos'25),

O mecanismo de formacio da textura pode ser explicado como uma reorientaclo dos grSos do
material causado por um fluxo pisstico o qua! pode também modificer 8 forms desses grios
cristalinos'®’. A textura também depende da temperatura do material durants 8 deformaclo,
especialmente se 8 temperatura é alta o suficiente para permitir recristalizeclo durante a deformac¥o.

Alqumas observacBes podem ser feitas a respeito de texturas'®’:
a) A presenca de grios slongados ou achatados nem sesmpre im;.'ica em uma determinada

textura, ou mesmo na presenca de qualquer texturs; assim como 8 presenc: de grios
equiaxiais n3o implica em uma orientacdo 80 acaso,



b) A partir de um conhecimento pormenorizado da textura de uma amostra metalirgica ou
mineral6gica, pode ser possivel deduzir fatos sobre a sua histéria mecinica e térmica.

c¢) Por meio de um programa controlado de trabalho mecanico e recozimento, é possivel em
certos casos mittimizar a formagao de textura ou desenvolver uma textura desejada, mas é
em geral dificil de conseguir uma orientagdo totalmente ao acaso.

d) As tensGes plasticas proximas da superficie de uma amostra podem diferir das tensdes do
seu interior, especialmente na laminacdo e na trefilagdo, e podem produzir texturas que
variam com a profundidade abaixo da superficie.

e) A simetria de uma orientagdo preferencial tende a igualar-se 3 simetria das tensdes
principais, mas fatos perturbadores podem surgir de tal forma que destruam a igualdade
dessas duas simetrias (por exemplo, a retengdo parcial de uma textura assimétrica inicial).

f) Uma determinada mudancga de forma pode ser produzida por deformacOes intermedidrias
de vérias espécies, e estas podem modificar a textura final, de tai modo que as texturas
n3o podem ser unicamente previstas a partir da mudanga tota! da forma.

g) A orientacio de um monocristal durante laminacdo, forjamento, trefilacao, compressao,
ou estiramento, ndo segue necessariamente um caminho idéntico ao de um grao orientado
de modo semelhante pertencente a uma matriz polinristalina,

h} OrientacGes preferenciais podem ser de um tipo simples, as quais podem ser especificadas
adequadamente por uma ou mais ‘‘texturas ideais’’, ou podem ser tdo complexas de
forma a requerer descricio por meio de figuras de pblos ou de figuras de pblos inversas.

i) A anisotropia das propriedades mecanicas em algumas amostras podem ser influenciadas
em maior ou menor grau por inclusdes alongadas ou achatadas, lacunas, fissuras ou
contornos de grdos, assim como pelas orientacOes preferenciais de grios. Mesmo a
presenca de tensOes residuais anisotropicamente distribuldas podem introduzir
direcionalidade em algumas propriedades mec3nicas.

A descricdo de uma textura em termos de orientacdes ideais, pode ser scmente aproximadauo).
idealmentz a descricdo da textura deve especificar a orientacdo de cada grdo cristalino na amostra, e
sendo assim, é conveniente alguma forma de projecdo na qual se possa representar, em modo
quantitativo e qualitativo, a distribuicdo estatistica das orientacdes dos grdos da amostra. Se todos os
polos (v.apéndice 1) dos planos cristalogréficos equivalentes de cada grdo de um agregado policristalino
s80 marcados em uma mesma projecio, entdo, em vez de pblos isolados e (nicos como se teria no caso
de um monocristal, cada ponto do diasrama resultante é caracterizado por uma densidade de pdios por
unidade de 3ngulo sélido em torno desse ponto. As projecBes assim obtidas sBo utilizadas ns descricio
de uma textura cristalina, onde uma representacdo da dentidade de pdlos pode ser feits por meio de
linhas de contorno de mesma densidade de pdlo ou por grrdacdes de tonalidade de uma cor. Quando
essas projecdes sdo projecdes estereograficas (v.apéndice i) a figura obtida & conhecida como figura de
pblos. Essas figuras de pblos s30 somente um meio de expressar informac3es sobre a textura‘zo'. Elas
sdo uma representacdo dos dados obtidos em uma medida de texturs e, a nio ser que cada grio
cristalino do material seja medido e representado na figura separadamente, ndo existe uma forma fécil de
dar uma Gnica interpretacdo da figura de podlos, E usual comparsr ums figurs de polos com ums
projecio de um monocristal, em uma ou mais orientagcdes ideais, procurando descrever a figurs de pdios
em termos do desvio do ideal. Conseguir estabeiecer as orientacles idesis, de uma determinada figura de
pblos, requer uma certa pritica, bem como implica em alguma subjetividade,

A textura cristalina de um material pode ser determinada experimentaimente por
diversos métodos.



Um método proposto por Szpunar, Olés, Buras, Pietras e Sosnowska(3”, utiliza a

difratometria de tempo de voo. Neste método, um feixe de néutrons colimado e pulsado incide em uma
amostra com textura. Os néutrons espalhados pela amostra incidem em um detector colocado em um
angulo 260 com o feixe incidente. O detector é conectado a um analisador multicanai, que separa os
néutrons de acordo com suas energias. A separacdn é feita levando em conta o tempo que a partir do
instante inicial de formacdo d¢¢ um pulso, um néutron leva para chegar ao detector, o qual ests
relacionado diretamente com sua energia cinética. Como resultado é obtido um gréfico do niumero de
contagens versus comprimento de onda dos néutrons que mostram picos distintos, os quais s$do
indexados da maneira usual. Fazendo medidas com posi¢oes diferentes da amostra, observa-se que a
altura Jos picos varia, sendo que essa variacdo estd relacionada com a textura do material.

Um método indireto de medida de textura, e o baseado na anisotropia das propriedades fisicas
de um material policristzlino possuindo textura''¥, Desde que a anisotropia das propriedades flsicas de
um material decorre da orientacdo preferencial dos grdos cristalinos individuais, ndo s6 as propriedades
fisicas do material podem ser deduzidas da figura de p6los, mas também, inversamente, a informagao
sobre o grau de orientacdo preferencial pode ser deduzida da anisotropia. Assim, um material que possui
um alto grau de orientacdo d4 uma boa correlacdo entre a anisotropia de suas propriedades flsicas e a
orientacdo preferencial de seus graos. A informagdo obtida é, de certo modo, incompleta, desde que a
quantidade medida é a média sobre as orientagOes preferenciais de todos os grdos. Mas ela permite que
se tenha uma indicacdo do grau de orientag3o do material expresso por um namero simples, o qual é de
interesse em muitas aplicacGes industriais,

Entre todos os métodos existentes, aqueles de utilizagdo mais fregliente na determinagdo de
texturas empregam as técnicas de difracdo de raios-x ou de néutrons. Com raios-x pode-se empregar
métodos fotograficos, que s3o qualitativos e que tém sido pouco utilizados ztuaimente, ou o método do
difratdmetro, mais preciso por envolver medidas quantitativas“z’. Por este ultimo método, a
investigacdo de todas as possiveis orientacdes dos graos é feita posicionando-se o difratdmetro em uma
determinada reflexdo de Bragg (hki). Com o difratdmetro assim posicionado, mede-se a variagdo da
intensidade (a qual estd relacionada diretamentz com a textura do material) que ocorre quando a
amostra é girada em torno de trds eixos mutuamente perpendiculares. A rotacao em torno desses trés
eixos é representada pelos seguintes angulos, que s30 mostrados na Figura 2.

~ o 3nqulo 0 entre a diregdo do feixe incidente e a direcdo do feixe refletido, sendo que
este (ltimo estd dirigido para o detector, Este angulo é utilizado somente na escolha da
reflexdo de Bragg (hki).

— 0 angulo @ entre o vetor de espalhamento e a superficie da amostra.

— o 3ngulof entre a projecio do vetor de espaihamento sobre a superficie da amostra e
alguma dire¢cdo escnlhida, em geral a direcdo de laminagdo (RD, do inglés “rolling
direction”).

No método do difratdmetro, para se fazer o e-tudo completo da textura de um material, que
esteja na forma de uma placa com dimens3es maiores do que a secgdo transversal do feixe de radiacio
utilizado, & necessdrio que se utilize dois métodos de medida. Esses dois métodos sdo chamados de
método da transmissin e método da reflexdo. por envolverem respectivamente as geometrias da
transmissdo e da reflexdo na medicdu das variacdes de intensidade, ocasionadas peln presenca de
textura, Durante a aplicacdo do método da reflexdo, verifica-se que no caso em que o anguio a tem um
valor relativamente pequeno, o Angulo de incidéncia do feixe sobre a amostra 4 muito pequeno,
tornando-se rasante em a=0. Por este motivo o feixe ndo chega a atravessar 8 amostra, saindo e
entrando pelas bordes da placa, o que implica em se ter de corrigir a intensidade observada, o que nfo
seria facilmente conseguido. A utilizag3o do método da transmiss3o resolve o problema. Entretanto, este
método ndo pode substituir inteiramente o método da reflexdo, uma vez que o fato idéntico ao da
reflex3o ocorre para valores relativamente grandes do 8ngulo a. Além disso, o qonidmetro de
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posicionamento da amostra (que serd descrito no proximo capitulo), interpde-se entre o feixe incidente e
a amostra, 0 que nao ocorre no método da reflexao . Por fim, a utilizacdo de dois métodos de medida
torna necessaria uma normalizacao entre os dados obtidos em um e outro método.

Com a modificacdo da posicdo da amostra hd uma variagdo do caminho percorrido pelo feixe
no seu interior, de tal forma que a absorgio sofre também uma variagio. E necessirio, portanto, uma
correcdo da absorcdo. Se a absor¢do for bastante alta, o que ocorre quase que exclusivamente com o
emprego de raios-X, esta correcdo torna-se desnecessiria no método da reflexdo, uma vez que hs uma
compensagio da variagdo de absor¢io por uma variagio de volume irradiado''?). No método da
transmissdo continua sendo indisprnsivel a corregdo.

Uma terceria corregdo que se faz necessdria é a referente A variagdo do volume irradiado, que
deve ser aplicada aos dois métodos.

Uma descrigio dos métodos ¢ dada a seguirl2}:

a) Método da transmissdo

Neste método, o qual foi desenvolvido por Decker, Asp, e Harker, a amostra na forma de pla-
ca é colocada com a diregdo de laminacdo na vertical, e pode ser rodada em torno de um eixo vertical, que
é 0 eixow do difratbmetrou“, e em torno de um eixo perpendicular & placa, que é um dos eixos do
gonidmetro, como é mostrado na Figura2. A rotacio em torno do eixo vertical corresponde ao
anguloa, e a rotacio em tormo do eixo perpendicular A placa corresponde ao dngulo f. Na posicdo
escolhida como inicial {a=0°), a superficie da placa contém a linha bissetriz das direcBus do feixe
incidente e difratado. As duas rotagcOes citadas, movem o pélo do plano (hkl} de reflexdo escolhido sobre
a superficie da figura de polos, a qual é construida numa projecdo paralela ao plano da amostra. Para a
determinacdo da figura de pblos é conveniente que se meca a intensidade em intervalos de 5° ou 10°
tanto para a como para §. O método da transmissdo ¢ utilizado somente na medida de uma parte cla
figura de pblos, pois a regido do centro n3o pode ser determinada pelo motivo citado acima.

b} Método da reflexdo:

Este método, & utilizado para se determinar a parte central da figura de pblos, a qual nso pode
ser determinada pelo método da transmissio. No método da reflexdo, desenvolvido por Schulz, o feixe
incidente atinge a amostra do mesmo lado pelo qual o feixe difratado emerge. Este método necessita de
um gonidmetro que permita a rotacdo da amostra sobre seu proprio plano, ou seja, em torno de um eixo
normal 3 sua superficie e, também, em torno de um eixo horizontal pertencente & superficie da amostras,
o qual é ajustado de maneira, na condicdo inicial, a8 formar Angulos iguais com o feixe incidente ¢ o
feixe difratado.

Nota-se portanto, que o método de transmissio e o de reflexio se complementam,
determinando toda a figura de pblos. Usualmente o da transmissdo é utilizado pars determinar o
intervalo de  que vai de 0° a 50°, e o de reflexdo de 40° a 90°. A regifo de intersecgdo, isto 4, de 40°
a 50°, & necessiria para sa calcular o fator de normalizacdo entre os dois métodos.

Jetter o Borié“"’ desenvolveram um método na determinacfo da textura de um material
policristalino, que utiliza a amostra na forma de uma esfera, Neste caso, nfo s80 necessdrias correcdes na
intensidade obtida, desde que a rotagdo da osfera seja feita em torno de um eixo que pesse pelo seu
centro. Isto &, nJo & necessério que se corrija quanto & geometria, pois esta no é alterads, ¢ também
ndo & necessiria nenhuma correco quanto 3 absor¢3o, pois nfo ha variagSo no volume irradiado e
portanto a infludncia da absor¢3o sers sempre a mesma, em qualquer posiclo da amostra. Nesse método
é utilizada apenas uma geometria, 8 de transmissfo, ¢ nfo se tem limitaclo na rotaglo da amostra,
podendo-se determinar toda a figura de pblos.
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Um outro método introduzido, por J. T. Norton(n’, ndo necessita de correcdo nas curvas de
intensidade. Neste método, sdo empregadas vérias amostras na forma de cilindros de mesmo diametro.
Eles s3o cortados de maneira a que seus eixos formem um certo angulo com a dire¢do de laminagdo da
amostra original. Cada um desses cilfndros corresponde a um dado angulo & n. determinagao da :extura
e, experimentalmente, a medida ¢ feita colocando-se cada um deles verticalmente no difratometro. As
curvas de intensidade com © dngulo § sdo obtidas simplesmente girando-se o cilfndro em turno de seu
eixo. Este método, contudo, implica na obtengdo de um nimero relativamente grande de amostras,
cortadas da amostra original. € se certos cuidados ndo forem tomados, a forma e a superficie usinada da
amostra podem introduzir erros na medida.

Os meétodos descritos xcima foram todos desenvolvidos tendo em vista a utilizacao de raios-x.
Todos eles podem ser, ou j foram, adaptados ao caso de néutrons, onde o espathamento muitiplo e ndo
a absorgdo, é o maior problema, Como visto no capitulo !, a alta absor¢do dos raios-x restringe o estudo
da textura a materiais com espessura fina, uma vez que eles penetram muito poucc nos materiais. Como
foi também mencionado, um feixe de raios-x tem a drea da sua secgao transversal bem pequena, 0 que,
+womado 3 sua pequena penetrag3o, implica em um pequeno volume irradiado. Este volume nem sempre
representa o material como um todo, podendo conter somente uma quantidade limitada de graos
cristalinos o que prejudica bastante a estatistica na determinzi3o da orientagao preterencial dos graos.

Uma outra dificuldade aparece no caso de um material que nao tenha a textura homogénea“:”.
Se uma placa tem uma textura que varia bastante com a profundidade a partir da superficie, 0 que pode
facilmente acontecer durante o proprio processo mecanico de formag3o da placa, a figura de po6los n3o
.epresenta uma sb textura. Isto ocorre porque, para cada valor do angulo a, o feixe tem uma inclinagao
diferente em relagao a superficie da amostra, dando como resultado curvas de intensidade gue
representam texturas diferentes. Quanto mais inclinado o feixe mais superficial a textura observada.
Ainda por causa da alta absor¢do, a preparacdo das amostras se torna mais trabalhosa, pois elas precisam
ter espessuras relativamente finas. A maneira com que a amostra é preparada é fundamental, pois, como
0s raios-x analisam uma pequena espessurz, qualquer defeito na superffcie implica em um erro grande na
medida. Ou seja, se 0 método de preparacdo introduzir orientagoes preferenciais dos graos da superficie
da amostra, serdo estas as orientacdes observadas, e ndo as origiinais.

Como j4 foi mencionado no capftulo |, a pequena secgdo de choque de absor¢do de néutrons
para quase todos os elementos, bem como o fato de que a seccao transversal de um feixe de néutrons é
da ordem de centimetros quadrados, tornam possivel que o volume da amostra irradiada seja cerca de
10 vezes maior do que o volume irradiado no caso de raio-x'13!, Sendo assim, com a difracao de
néutrons mede-se a textura de um volume muito maior da amostra, e problemas como texturas ndo
homogéneas, estatistica dos grdos cristalinos e preparacdo de amostras, sdo de pouca importancia no caso
de néutrons.

Uma das dificuldades encontradas na utilizagao de néutrons 4 a baixa intensidade disponivel em
vm reator nuclear''3). Para evitar perfodos longos nas medidas experimentais, é que os feixes sdo
formadcs com secgdes transversais de dimensdes relativamente grandes, para permitir a utilizacdo de
amostras de grande volume. Isso sO& & possivel porque a absor¢do, na maioria dos casos, é baixa. A
resolucdo ndo pode ser tornada muito boa, pelo mesmo motivo de baixa intensidade das fontes de
ndutrons. Um problema que também aparece é o do espalhamento mdultiplo, que é bastante acentuado
quando as amostras sio de grandes dimensdes. O espalhamento multiplo ocorre no caso de néutrons pelo
fato da absorc3o ser bem baixa e estas poderem penetrar profundaments em um material
policristalinom. Este tipo de espalhamento impede a proporcionalidade entre a intensidade difratada e o
volume da amostra’'¥’. No caso de amostras de grandes dimensdes, a propria hipbtese de que os feixes
ndo sdo atenuados durante o espalhamento de Bragg nfio ‘em validade. Estes sBo praticamente os Unicos
problemas que surgem na aplica¢3o da técnica da difracdo de ndutrons ao estudo de textura. Entretanto,
em certos casos, @ em se tomando algumas precaucdes quanto ao formato das amostras, os problemas do
espalhamento miltiplo e da atenuacio dos feixes no espalhamento de Bragg podem ser contornados. No
capftulo i1, na parte referente 3 preparacio ras amostras, serio mencionados os procedimentos adotados
quantn 3 estes probiemas,.
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A Tabela | mostra uma comparacdo entre as principais propriedades das técnicas de ditragio de
raios-x e néutrons, que estdo ligadas mais diretamente & determinagdo de texturas cristalinasm"g’.As
diferencas nas propriedades estdo relacionadas as naturezas distintas das radiagdes, bem como 3¢
diferencas essenciais entre as fontes geradoras das duas ridiagdes.

CAPITULO Ui
PARTE EXPERIMENTAL

111.1 — Preparagdo das Ligas

As ligas de alum(nio-uranio utilizadas neste trabalho foram produzidas no Centro de Meta.urgia
Nuclear do Instituto de Energia Atémica. Na preparagdo das ligas, 0 método adotado foi o de fundir o
alum(nio a uma temperatura de 800°C em um cadinho de grafita, adicionando em seguida urdnic em
pedagos de pequeno tamanho para facilitar a sua dissolug80. Em geral é colocado um excesso de 10% de
uranio em peso, em relagdo 3 composicdo desejada, para que a perda por oxidagdo, durante a fusdo, seja
oompensada(s"s’. No caso da liga com sil{cio, este é adicionado junto com urdnio metéalico no alumfnio
fundido. O forno apbs a adigdo de urdnio & desligado vérias vezes para que seja agitada a liga por meio
de uni bastonete de grafita, buscando-se uma dissolucdo répida do urdnio e a homogeneizagdo da liga.
Em seguida ¢ feito o vazamento em lingoteiras de grafita. E feita ainda uma segunda fus3o do material
para que se tenha homogeneizacio completa do urdnio na liga. € realizada uma anélise quimica da liga
para a determinagdo da concentracdo resultante de urdnio. Nas figas preparadas para este trabalho, as
anilises indicaram as seguintes composicdes: Al-U(8%), Al-U{21,5%) e AI-U(23,7%) ~ Si{2.2%)

1.2 — Laminagdo das Ligas

As ligas preparadas foram em seguida laminadas a quente, na temperatura de 600°C. Ests
laminagdo foi também realizada pelo Centro de Metalurgia Nuclear do Instituto de Energia Atdmica.

As ligas, previamente aquecidas, s3o passadas em um laminador por cerca de 10 vezes, sendo
que em cada passe a reducdo da espessura é de aproximadamente 15% até chegar-se 8 uma espessura de
3,2 mm. A porcentagem total de laminacdc é de aproximadamente 75%. Em cada passe a amostra é
girada de 180° e a laminacdo ¢ feita rapidamente para que a temperatura da amostra ndo sofra grande
variacdo. Mesmo assim, de dois em dois passes a liga é reaquecida para que a8 temparatura seja mantida
em torno de 600°C. Depois de resfriada, as bordas irregulares da placa laminada s8o aparadas restando
uma piaca retangular, na qual é marcada a direcdo de laminacdo.

11.3 — Preparag3o das Amostras

Em todos os métocdos apresentados no capftulo anterior, as amostras s§o masiores do que a
sec¢do transversal do feixe utilizado. Isto acontece pois sdo métodos desenvolvidos para a utilizaclo de
raios-x, conforme j4 tivemos oportunidade de mencionar. Utilizar uma amostra totalmente imersa no
feixe pode evitar pelo menos a correcdo quanto 3 variac3o do volume irradiado. Se a sbsorclio for baixa
pode, em principio, evitar também a correcBo de absor¢fo. Entretanto, produzir uma amostra muito
pequena compativel com as dimensdes de um feixe de raios-x & bem dificil, principsimente porque se
tem que conservar a informa¢3o sobre o processo de conformacdo utilizado (por exemplo, a direclo de
laminacdo). No caso de ndutrons, todavia, nfo existem tais problemas pois em primeiro lugsr o proprio
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Tabela |
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feixe j4 tem dimensdes relativamente grandes. Depois ndo ha abisorgdo ronsiderével, de tal forma que é
possivel utilizar amostras de grandes dimensoes. Deve-se tomar cuidado, contudo, com o espalhamento
miltiplo e a atenuacdo do feixe no espalhamento de Bragg, problemas mencionados no capftulo anterior.
Tendo em vista essa possibilidade, iniciamos as nossas medidas utilizando amostra: imersas no feixe de
neutrons. A absorg3do de néutrons por aluminio, uranio e silfcio é em: todos os trés casos, desprezive!.

A primeira amostra medida foi a de Al-U{8%). A placa dessa liga, tinha dimensGes 6 x 6 cm, e
foi cortada em placas menores de 3 x 3 cm. As quatro placas menores foram sobrepostas e presas com
dois rebites de alum¢nio em sua parte central. Em seguida, a amnstra fo, aparada de tal forma a restar um
prisma com base octagonal de altura aproximadamente igual a 1,3cm e diagonal da base
aproximadamente 3,0 cm (Figura 3a). Para a execuc¢do das medidas experimentais utilizamos na safda do
feixe uma mascara de cddmio retangular, com uma largura da ordem de 2,54 cm. Com isto procuramos
delimitar o feixe, de modo que ele incidisse preferencialmente na amostra, evitando que incidisse no
portaamostra, Cddmio é comumente utilizado na delimitagdo de feixes, pois esse elemento possui uma
alta seccdo de choque para néutrons térmicos, sendo pertanto opaco para os néutrons do feixe.
Determinamos com essa amostra a textura da matriz de alumfnio da liga. Foi necesséria a utilizagdo do
método da transmiss3o, para angulos a variando de 0° a 45°, e o da refiex3o, para angulos a variando de
45° e 90°. Nos dois métodos 0s angulos nos intervalos mencionados, variam de 5° em 5°. Medimos
também, pelo método da reflexdo, as curvas de irtensidade para os dngulos de a entre 0° e 45°. Com
estas curvas e as obtidas pelo mitodo de transmissdo, calculamos os fatores de normalizacdo em cada
angulo. Como ficou estabelecidc no capftuloil, o método da reflexdo ndo pode ser utilizado para
angulos menores do que um certo valor, 45° por exemplo, no caso em que a amostra tem dimrnsoes
maiores que as do feixe. Porém, neste caso foi possfvel a medida pois as dimensGes da » .ostra eram
menores que as dimensdes da secgdo transversal do feixe de néutrons. Sendo assim, em cualque: posicdo
todo o volume da amostra era irradiado. A Tabela Il mostra os valores encontrados o.ra o fator de
normalizagdo para os angulos a de 0° a 45°. 0 fator de normalizacdo foi calculado pela exrress3o:

a
zﬁ 'tram
f = —— (1)

a
zﬁ 'rofl.

A Figura 4a wmostra as curvas de intensidade obtidas para a =30°, pelos métodos de reflexdo e
transmissdo. E a Figura 4b mostra a curva obtida por transmissdo comparada & obtida por r:flexao j4
normatizada, no mesmo a = 30°.

A média dos valores da tabela para esta amostra é 1,13, e portanto o desvio entre os dois
métodos resultou ser cerca de 13%. Em principio, esse desvio foi atribufdo & possibilidade da amostra,
no método da reflexdo, n3o estar sendo totaimente banhada peio feixe, yor causa da limitagio imposta
pela méscara de cAdmio.

Sendo assim, aumentamos as dimensdes da fenda para 3,2 cm. Ccm essa nova fenda medimos a
textura da mairiz de aluminio da liga que contém 21,5% em peso de urénio.

A amostra utilizada nessa medida foi construida do mesmo modo que a amostra anterior.
Utilizamos o métoao da transmissdo para 8ngulosa entre 0° e 45° e o da ruiiexdo para os
ngulos a=0°, 15° e de 40° a 90°. Nos intervalos citados a variacBo dos 8ngulos foi de 5°. As curvas de
intensidade dos angulos 0°, 15°, 40° e 45° foram utilizadas na obtencio dos fatores de normalizaciio. Na
Tabela If, sdo apresentados esses fatores de normalizacdo calculados pela equacdo (1). O fetor de
normalizacdo médio foi calculado e resuitou em 1,19. A Figura 5a mostra a curva de intencidade obtida
pelos dois métodos para a=0°. Ne Figurs 5b aparece s curva obtida por reflexbo depois de normalizads
em comparacSo com s obtida por transmiss§o. Mesmo com o sumento das dimensBes do feixe com a
modificacdo da fenda, verificamos que os dois métodos ainda nos davam resultados distintos, sendo
necessiria a normalizagdo.,
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Figura 3a — Amostrs com 4 Placas

Figura 3d — Amostra com 8 Placas
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Isso mostrou que a diferenga entre as intensidades nao poderia ser atribufda 3s dimensdes do
feixe incidente. A explicagdo poderia estar ligada a propria geometria dos dois métodos pois, conforme a
posicdo da amostra, os néutrons do feixe incidente percorrem caminhos mais longos em um método que
no outro. No método da transmissdo o feixe incidente atravessa a amostra entrando por uma face
octogonal e saindo pela outra, ao passo que no método da reflexdo o feixe atravessa o prisma peias suas
faces laterais. Sendo a altura do prisma menor do que qualquer das dimensdes da base, no método da
transmissdo a maioria dos néutrons vai percorrer um caminho menor dentro da amostra, do que a
maioria dos néutrons o faz no método da reflexdao. Dentro de um mesmo método had também uma
variacdo da geometria capaz de causar alteracdo nas intensidades. Entretanto, essa variacdo é pequena, sb
se tornando muito acentuada na passagem de um método para outro. Se ndo existissem os problemas do
espalhamento multiplo e da atenuagdo do feixe pelo espalhamento de Bragg, j4 citados, nio haveria
diferenca pois » volume irradiado é o mesmo nos dois métodos. Mas existindo esses fenomenos, para um
mesmo volume, quanto menor 0s caminhos percorridos pelos néutrons do feixe, maior a intcnsidade
difratada pela amostra. E o que acontece no caso do método da transmissio. Uma vez verificada a
existéncia da influéncia da forma da amostra nas intensidades difratadas, chegou-se 3 conclusdo de que,
com uma amostra esférica, as curvas de intensidade ndo poderiam ser diferentes quando medidas pelos
dois métodos em um mesmo dnguio a. A utilizacdo de amostras esféricas imersas totaimente no feixe,
bem como a citagdo de alguns dos problemas que sur?m na aplicagdo de raios-x e de néutrons, sdo
mencionados no trabalho de Q. J. Eder e R. Kiemencic 13} Construir uma esfera a partir de placas de
pouca espessura n3o é uma tarefa muito facil. Sendo assim, optamos por apenas aumentar a altura do
prisma, const:uindo-o com oito placas em lugar das quatro utilizadas nas duas primeiras amostras. Apesar
de ndo ter a simetria ideal, a esférica, em uma amostra assim construida é de se esperar uma alteragdo
pequena nas intensidades difratadas pelos dois métodos. (Figura 3b).

A terceira amostra estudada, de aluminio puro, foi construida com oito placas, resuitando em
um prisma com o dobro da altura dos prismas das duas amostras anteriores. Desta feita, o feixe nao foi
delimitado pelas placas de cddmio, tendo entdo as dimensdes 5 x 5 cm, definidas pelo proprio colimador
do difratdmetro. Ainda neste caso, utilizamos os dois métodos: 0 da transmiss3o para dnqulos a entre 0°
e 45", e 0 da reflexdo para os valores @ = 0°, 15°, 30° e para a entre 40° e 90°. Nos intervalos citados, os
angulos variaram de 5° em 5°. As curvas de intensidade obtidas em ambos os métodos, foram utilizadas
no célculo dos fatores de normalizagdo mostrados na Tabela I, com os quais se obteve o valor
médio 0,96. Na Figura6 e 7 mostramos as curvas de intensidade, sem normalizacdo, obtidas pelos
métodos da transmiss3o e da reflex3o, nos dngulos a = 15° e a = 45°. A concordancia é bastante boa, nos
dois casos.

Os valores encontrados para os fatores de normalizagdo mostram que, na média, o0 método da
r2flex3o resuitou, para este caso, em intensidades 4% mais altas do que o da transmissdo. Desvios desta
ordem tornam desnecessiria a normalizacdo entre 0s dois métodos, uma vez que a determinacdo de
texturas admite, no geral, uma certa aproximac3o, assunto que ser§ mefhor tratado no proximo capftulo.
Com amostras deste tipo, pode-se pensar em utilizer um s6 método, uma vez que a experiéncia mostrou
que com a forma adotada nJo mais se aiteram substancialmente os resultados, qualquer que seja &
posic3o da amostra. A geometria mais conveniente & a do método da reflexdo, pois no caso da
transmissdo, o gonidmetro utilizado nas medidas acaba interpondo-se entre o feixe de nutrons e 8
amostra. Com a geometria escolhida, a pode variar da C° a 180°, sem qualquer dificuldade.

As medidas das texturas da matriz de aluminio da liga Al-U {23,7%) — Si(2,2%), da fase UAI,
dessa mesma liga, da fase UAI, das ligas Al-U(8%) e AI-U(21,5%), foram todas feitas com amostras
preparadas de forma semelhante 8 do aluminio puro, isto 4 com oito placas, sem também ser utilizada
méscara no feixe. Essas oito placas foram sobrepostss de maneira 8 conservar paralelas entre si as
direcBes de laminagdo. Alids, este & um procedimento indispensivel em tods e qualquer amostra,
formada por pla:as sobrepostas, pois é 6bvio que, se assim nfo fosse feito, 8 determinacSo ds texturs
ndo seria possivel, Nos casos das medidas de textura das fases UAI, das duass ligas mencionadas acima,
foi necessério acrescentar quatro placas ds quatro existentes nas amostras originais. Assim procedemos
para que as amostras ndo sb estivessem de acordo com o novo tipo empregado, mas também procurando
aumcntar a intensidade difratada por essa fase, que se encontra em pequena concentracdo nas amostras.
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Tabela 1l

Fatores de Normalizagdo entre os Métodos
da Transmissdo e da Reflexdo

S _— _—
Fator de normalizacdo (f) para
a Al-U (8%) ALY (21,5%) Al puro
(4 placas) (4 placas) (8 placas)
0 1,08 114 0,95
5 1,13 - -
10 .1 — -
15 1,09 1,28 1,02
20 1,15 - -
25 1,15 - -
30 1,20 - 0,97
35 1,18 - -
40 110 1,17 0,92
45 1,11 1,15 0,96

i11.4 — Arranjo Experimental

Na realizagdc das medidas de textura foi utilizado o difratdmetro de néutrons do (nstituto de
Energia Atdmica (IEA). Este difratdmetro foi construldn para ser instalado junto ao canal n? 6 do
reator |.E.A.R-1. Uma descricdo gera: desse instrumento de pesquisas serd feita a seguir, sendo que os
pormenores referentes 3s suas partes constituintes podem ser conhecidos do trabalho de doutoramento
de C. B. R. Parente'24)

A Figura 8 mostra o esquema de um difratdmetro de ndutrons comum, onde 0s néutrons
provenientes do nGcleo do reator passam por um primeiro colimador e saem na forma de feixe. Este
feixe & constituido de ndutrons de virias energias, incluindo desde os nbutrons ripidos, formados ns
fissdo, até os ndutrons térmicos, obtidos pela moderacio dos répidos. Os ndutrons térmicos do feixe tém
uma distribuicdo de intensidade, com relacdo ao comprimento de orida, que tem g forma de uma fun¢So
de Maxwell (maxwelliana). Dessa distribuicdo sdo separados ndutrons com (aproximadamente) uma sb
energia. A separacdo & feita pela colocagdo de um cristal monocromador no feixe, orientado de forms s
difratar néutrons com uma certa energia, formando um 8ngulo 2M com a direcSo do feixe incidente (V.
Figura B). O monocromador é colocado no feixe, de modo que uma famfilia de planos cirstalinos (hkl)
forme o Angulo M com essa direcfo. Assim, surge do cristal um feixe difratado com uma sd enercia,
selecionado do espectro, conforme a fei de Bragg.

ni =2d senM , onde

A = comprimento de onda associado & energis do nducron.
d = distdncia entre dojs planos cristalinos vizinhos, de (ndices de Milier (hkl).

n = nGmero inteiro, positivo, chamado de ordem da reflexXo.
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0O feixe moi.ncromdtico assim obtido, atravessa um segundo colimador e incide na amostra. O
espalhamento coerente da amostra é analisado por um sistema constitu{do por um terceiro colimador e
um detector de néutrons, ambos montados sobre um bragco que gira em torno da amostra, de modo a
formar um angulo 0 com os seus planos cristalinos. Esses planos difrat=m segundo a mesma relagio de
Bragg apli -ada no caso do monocromador, ou seja,

nr 7 2d sen {n = 1)

O conjunto formado pelo terceiro colimador e pelo detector é chamado de espectrometro.

Envolvendo o monocromador, e o segundo colimador, é colocada ume blindagem que tem a
finalidade de evitar que, a parte do feixe nao difratada pelo monocromador, atinja o ambiente.
Envolvendo o detector é colocada também uma blindagem para previnir a detecgdo de néutrons do
ambiente, que viriam contribuir para aumentar a radiacdo de fundo das experiéncias.

No difratdmetro de néutrons do | E A, o monocromador é um monocristal de chumbo
orientado de forma a que o feixe monocromitico seja obtido pela difracio em planos (220). O
comprimento de onda resultante tem o valor 1,106 A. O detector utilizado é um do tipo BF 3 com janela
de ceramica na sua parte frontal. O detector estd acoplado a um sistema eletrdnico de contagem,
constitufdo de pré-amplificador, amplificado , discriminador de altura de pulso, contador eletronico e
medidor de taxa de contage:n. A polarizagao do detector ¢ feita com uma fonte de alta tensio. Tem-se
ainda um outro detector, que é do tipo cimara de fiss3o de baixa eficiéncia, colocado na safda do feixe
de néutrons monocromético. A fungdo deste detector é servir de monitor, fornecendo uma contagem
proporcional ao nimero de néutrons que por ele atravessam, isto é, proporcional ao numero de néutrons
que emergem do segundo colimador e atingem a amostra. Ele & Gtil, pois permite que se tenha uma
melhor precisdo nas medidas pois, fixando-se um certo nGmero de contagens no monitor, elimina-se o
problema de flutuagdo de poténcia do reator, que de outra forma manifesta-se como flutuacGes na
contagem quando se utiliza um tempo fixo para as medidas.

O monitor estd acoplado a um sistema eletrdnico de contagem idéntico ao do detector BF;. Os
dois sistemas eletronicos sdo os chamados canais de contagem e sdo ambos controlados por um
programador que providencia a paralizacdo da contagem em trés situacOes possiveis: apds um tempo
pré-determinado, apbs um nGamero pré-determinado de néutrons detectados pelo monitor e apbs um
nimero pré-determinado de ndutrons detectados pelo detector principal. No final da contagem,
paralizada pelo programador, este providencia o registro do tempo de contagem e dos nimeros de
ndutrons registrados pelo monitor e pelo detector principal. O registro é feito em uma impressora de alta
velocidade. Comp3em ainda o sistema eletrdnico, um registrador grifico de dois canais que estd ligado
aos dois medidores de taxa de contagem dos dois detectores. E obtido, por meio deste instrumento um
registro continuo em folha de papel das variacOes das intensidades do monitor e do detector principal.
Todo o sistema eletrdnico de contagem estd protegido das flutuacdes ocasionais da rede por um
estabilizador eletrdnico de tensdo.

O difratdmetro de néutrons do | E A conts também com um sistera de comando sutomético
que permite 8 movimentaclo programada do detector principal e da amostra. Este sistema de comando
é, basicamente, constitu/do de duas partes bem semelhantes. Uma delas comanda o eixo 20 do
difratbmetro, ou seja, movimenta o detector em torno da amostra por passos angulares pré-deterrinados
ou de modo continuo. Este movimanto estd acoplado 8o eixo da amostra, em uma relac8o 2:1, de tal
forma a giré-la em torno do chamado eixo 0. Outro movimento comanda o eixo w, cosxial com 0,
porém independente dele e, portanto, do eixo 20. Estes movimentos sd0 esquematizados na Figura 9. Em
ambos os movimentos existe 8 possibilidade de duas velocidades: uma mais alta para levar o
especirdmetro ou a amostra, para uma posiclo inicial; @ uma mais baixa que ¢ utilizada durante as
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medidas, onde é necessdnio posicionar mais tentamente a parte grante para obter boa precisdo angutar, A
movinentacan por passos fixos, em ambos as casos, estd limitada a quatro passos que sdo 0.02%", 0,050,
0.1" 02" Na movimentacido da amostra hi a possibilidade adicional de utilizar um sistema de cambio
de velocidades, acrescentando as duas mencionadas duas velocidades mais altas. As informacdes sobre as
posiches angulares (e w sdo transmitidas por dois sincro-transmissores e recebidas em um painel por
dois sincro-receptores. O painel ¢ © mesmo que abriga o sistema de comando dus movimentos
mencionados. Como caracter{sticas principais deste sistema encontram-se a possibilidade d» operacio
automatica de um, de outro, ou dos dois movimentos simultaneamente, em um dos passas mencionados.
Os movimentos podem ser tanto no sentido positivo, de aumento de dnyulo, como no negativo. O
controle dos motores é feito por chaves e relés em um circuito apropriado. A anitomatizagdo é feita por
um circuito eletrdnico que interliga o circuito de relés e o programador eletronico mencionado na
descrigao dos canais de contagem. O sistema permite ainda a operagdo manual, sem intervencdo do
programador eletrdmco. Como caracter(sticas de seguranca existemn dois pré-selecionadores de angulo que
servem para estabelecer os angulos maximos 20 e w a serem atingidos durante a medida automatica. € o
limite interno de sequranga. Existem tambéin micro-interruptores colocados no esp:ctrometro, e no
qoniometro, de forma a impedirem que tanto no sentido positivo, quanto no negativo, estes atinjam os
pontos Maximos de seus movimentos, situagao em que seriam travados, com conseuitbnc:as danosds para
0s motores e as partes constituintes 4o inecanismo.

No que se refere 3 instrumentagdo especifica para as medidas de textura, duds providéncias
foram tomadas. a instalacdo de um gonidmetro apropriado a esse tipo de medidas, e @ automatiza¢io
dessas medidas. O gonidmetro instalado é semelhante a um gonidmetro de cinco eixos apropriado a
medidas de difracio multipla, desenhado pelo Prof. R. A, Young, do “Georgia Institute of
Technology"‘z'”. Em medidas anteriores de textura(n’, onde utilizamos os dois metodos Je medida, da
transmissao e da reflexdo, o gonidmetro tinha suportes especiais para a amostra e:m transmissdo. No
entanto, neste trabalho, esses suportes ndo foram utilizados, sendo o gonidmetro utul'uado na sua forma
original pois, com a amostra toda imersa no feixe, mesmo as medidas feitas pelo método da transmissdo
puderam ser realizadas sem modificagao no gonidmetro original. Para as medidas de textura pelo método
da transmissdo é utilizado o movimento w d9 difratdmetro, que corresponde ao movimentoa e o
movimento X do gonidmetro que corresponde 3o  {v. Figura 9). No método de reflexdo os movimentos
sio todos do gonidmetro, sendo gque X corresponde aa e ¢ corresponde a flv. Figura 9). Como foi
mencionado anteriormente, w é um movimento automatizado do difratdmetro, bem como 20 que
permite o posicionamento do detector para receber o feixe difratado pelos planos {hki) escothidos. A
automatizacdo dos movimentos x e ¢ do gonidmetro foi providenciada, para que se efetuasse a realizagdo
desta experiéncia. Foram projetados dois médulos de comando para esses dois angulos de tal forma que
0 movimento fosse transmitido por meio de sincro-transmissores acoplados aos sincro-receptores
existentes no gonidmetro. Os médulos de comando tém motores reversiveis que permitem o movimento
nos sentidos positivo e negativo. O movimento de cada um dos médulos pode ser continuo, ou entio
por passos de 2°, 5° ou 10°. O comando pode ser manual ou automético sendo que, neste Ultimo caso,
um dos mbdulos é ligado ao programador por intermédio de um circuito eletrdnico bem semelhante ao
utilizado na automatizacdo dos dnguius 20 e w do difratdmetro. Quando as medidas estdo sendo feitas
pelo método de transmissdo, 0 médule utilizado em forma automdtica é o que comanda 0 movimento X;
quando em reflexdo ¢ o que comanda ¢. As Figuras 10 e 11 mostram respectivamente o circuito elétrico
dos mbdulos de comando e o circuito eletronico de interligacdo entre o modulo e o proaramador
eletrdnico.

Durante a maior parte da realizacdo das medidas, os mbdulos foram utitizados no modo manual
uma vez que o circuito eletrdnico de comando automatico sé ficou pronto quase no final da experiéncia.
Ambos 0s circuitos eletrdnicos foram projetados e construfdos pela Area de Instrumentagdo e EletrOnica.
A Area de Oficinas foi encarregada do projeto e contrugdo da parte mecnica dos médulos de comando.
O circuiio nalétrico de comando do difratbmetro, bem como o circuito elétrico dos méculos, foram
projetados ;wlo Grupo de Difratometria de N8utrons, Area de Fisica Nuclear. A axecucio dos projetos
esteve a cargo da Area de Instrumentagdo e Eletrbnica.
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11.5 — Obtencdo das Curvas de Intensidade

Para se determinar experimentaimente a textura de um material policristalino, por meio da
técnica de difragdo, é preciso girar a amostra de tal forma a expor todos os seus grdos cristalinos para
que difratem sequndo uma determinada familia de planos.

A primeira providéncia a ser tomada é fixar a amostra no gonidmetro, tendo o cuidado de
centrd-ia muito bem, ao mesmo tempo em que ¢ feita a sua orientagdo inicial na forma explicada a
seguir. Na amostra é marcada nao sb a dire¢cdo de laminagao, como é dado também um sentido para essa
laminagdo, com a gravagao de uma pequena flecha em uma das bases do prisma. Essa flecha é orientada
de acordo com o método utilizado, No método de transmissao ela é colocada verticalmente, para
cima, quando a=0" e f=0". No método de reflexdo ela é colocada horizontalmente, apontando
na direcio do detector, quando a=90" e $=0". Na fixacdo da amostra ao goniometro, dois tipos
de porta-amostras foram utilizados, Um deles, utilizado para as duas primeiras amostras no método
da reflexdo, tinha uma base circular de 5 cm de diametro com uma extensdo que podia ser fixada ao
eixo ¢ do gonidmetro (Figura 12a). A base, bem como sua extensdo, foram recobertas de cidmio. Para
as medidas em transmiss3o dessas mesmas amostras, foi utilizado um outro porta-amostras semelhante ao
primeiro, porém de menores dimensdes. A base deste sequndo porta-amostras tinha somente 2 cm de
didmetro. Este também foi recoberto de cddmio. Nas amostras seguintes, independentemente do método
utilizado, adotou-se este segundo porta-amostras, ao qual foram adicionadas duas extensdes de cobre,
coladas sobre a superficie do disco. A funcao era manter a amostra 0 mais possivel afastada do
porta-amostras, de forma que este n3o interceptasse os feixes incidente e difratado (Figura 12b).

Para a medida de textura, primeiramente é necessirio que se pos.cione o difratdmetro num
certo angulo 28, calculado para que o feixe incidente seja refletido pelos pianos (hki) escolhidos. Em
geral a escolha desses planos, é feita levando em conta o espectro de difrag3o do material em estudo. O
piano relativo ao pico de maior intensidade é muitas vezes o escolhido de modo a melhorar o mais
possivel a estat(stica. Por exemplo, para o aluminio, o pico mais intenso é o relativo ao plano (111} e
foi este o plano de reflexdao escolhido no caso da amostra de alum(nio puro, Mas, nem sempre o critério
de escolha da refiexdo, a ser observada, é o da maior iniensidade. Pode ser, por exemplo, o critério
adotado nas medidas da textura da fase UAl4, em que procuramos pelo menos duas reflexdes de planos
perpendiculares entre si, Je tal forma a poder facilmente conhecer a orientacdo preferencial dos grdos.
No sistema ortorrdmbico em que cristaliza o UAl,, planos (h00), (0hO) e (OOh) ndo sdo equivalentes e,
portanto, nio aparecem em uma mesma Figura de pbdlos. Para se conhecer a orientagdo dos graos é
preciso, em sendo assim, determinar as figuras de pélos de pelo menos duas dessas familias de planos.
Uma vez escolhida a reflexdo, e calculado o ngulo 20 correspondente, é feito um ajuste experimental
que consiste em medir uma curva de intensidade difratada pela amostra, com 20 variando em torno do
valor calculado. O espectrdmetro & entdo posicionado no 20 correspondente a0 mdximo dessa curva.
Uma vez posicionado, é possivel iniciar as medidas de textura, na forma descrita a seguir.

A amostra é girada em torno de dois eixos, perpendiculares entre si, que definem os 8ngulos a e
B, conforme exposto no capftulo anterior. O modo mais comum de realizar a experiéncia & posicionar a
amostra em um certo 3nguloa, no intervalo de 0° a 90° e em seguida, girar em torno do eixo que
define § (de 0° a 180°). Este giro pode ser feito em modo continuo sendo a intensidade registrada
graficamente. Ou pode ser feito em passos angulares, sendo 8 intensidade registrada em um contador
eletrdnico durante um certo tempo, ou durante o tempo necessirio para o registro de um csrto nimero
de contagens pré-fixadas no monitor. Em difracBo de ndutrons, o giro por passos é 0 mais comum, pois
as intensidades envolvidas sdo baixas sendo necessirio acumulé-las durante um certo tempo. Apds
terminada a8 medida de uma curva de intensidade, a amostra é posicionads em um novo bngulo a, de
acordo com o passo angular escolhido para este movimento, e nova curva de intensidade 6 determinads,
na mesma forma anterior. O conjunto de curvas de intensidsde obtidas ns maneira descrita é que vai
possibilitar a construcSo da figurs de pblos, correspondente d reflexBo (hkl) escolhida.

No método da transmiss3o, o sentido positivo de a corresponde ao sentido horério, quando se
ohserva o gonidmetro de cima para baixo. O sentido positivo de 8, por sua vez, corresponde 80 sentido
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horério de rotacdu da flecha marcada na amostra. No método da retiexdo, o sentido positivo de o
corresponde ao sentido horério, quando se observa a face do gonidmetre voltada para o detector. O
sentido positivo de § é o mesmo que no caso da transmissdo. As posicdes iniciais desses movimentos
foram mencionadas ro caplitulo Jl, por ocasido da descrigdo dns métodos. A Figura 2, do capftulo Ii,
mostra os movimentos de a e f nos dois métodos.

O tempo necessério para a obtengdo das curvas de intensidade depende de cada caso particular.
Em um caso mais favoravel, como o da amostra de alumfnio puro formada de oito placas, o tempo gasto
na medida de cada cuiva, com a e {§ variando de 5" em 5°, foi de aproximadamente 1 hora e
10 minutos. E o tempo total, da obteng3o das 19 curvas necessarias 3 construcdo da sua figura de pélos,
toi de 22 horas aproximadamente. Nos casos menos favoréaveis, como os das reflexdes dos planos {200} e
{121} do UAI, relativos 3 amostra com B% de uranio, gastamos um tempo de aproximadamente 3 horas
e 30 minutos na medida de cada curva de intensidade, com a e J variando de 10° em 10°. No total,
foram obtidas 10 curvas de intensidade, em aproximadamente 35 horas. Neste caso, temos uma massa de
UAIl; muito pequena, contribuindo para a intensidade, isto &, aproximadamente 6 g de UAl; para uma
massa de 52 g da liga. O vato de ser pouca massa de LIAl,;, torna necessirio o aumento no tempo de
medida de cada ponto, de modo a aumentar a intensidade e, consequentemente, raethorar a estat(stica.

A Tabela 11] & uma relacdo de todos os casos estudados, onde sdo especificadas a liga utilizada,
o nimero de placas na amostra, o porta-amostras utilizado, a reflexdo observada, o angulo 20 da
reflexdo, o método utilizado na determinacdo das curvas de intensidade, e os passos angulares adotados
para os angulosx e f5.

CAPITULO IV
TRATAMENTO DE DADOS

V.1 - Correges dos Dados Experimentais

No capftulo anterior foram apresentados, em linhas gerais, os procedimentos necessirios 4
obtengdo dos dados experimentais. Para se chegar & construcdo das figuras de pblos é preciso antes
corrigir esses dados quanto a virios fatores. Como vimos anteriormente, a absorgdo é desprezivel nos
casos das amostras estudadas, pois elas s5 contem elementos de baixa seccdo de choque de absor¢do de
néutrons. Portanto, ndo é preciso corrigir quanto 3 absor¢do, mesmo porque a forma da amostra e o fato
dela estar toda imersa no feixe j4 poderiam dispensar esta correcdo. Pelos mesmos motivos, ndo se tem
também de corrigir quanto & variacdo de volume irradiado, uma vez que este ndo varia qualquer que sejs
o método utilizado. Sendo assim, tanto & correcdo pelo fator geométrico, dentro de um mesmo método,
quanto a normalizago entre dois métodos, tornam-se desnecessirias. Pode-se mesmo chegar a utilizar
somente 0 método da reflexdo que, como vimos no capitulo Ili, pelo menos no nosso caso é o
mais conveniente.

Uma correclio que deve ser feita, quando se utiliza ndutrons, é s do espalhamento mlitiplo, que
tivemos oportunidade de mencionar no capltulo 11l no que se refere & forma da amostra. Se a amostra
for isotropica, isto é, ndo tiver texturs, a sua forma serd o Gnico fator capaz de alierar o espathamento
moitiplo, dependendo de sua posicBo no feixs. Entretanto, nfo é este o caso desde que se estd
justamente determinando s textura cristalina de um dado material. Ds fsto, espathamento mdGitiplo pode
ser ¢ principal problema ligado A utilizaclo de nGutrons“:”, particularmente se existe um alto grau de
oriantacio dos gr8os cristatinos' 187, Alguns autores chegsm mesmo ¢ se referir 80 espalhamento miltiplo
como extingio secundéria“g'so’, em uma evidente associacdo do efeito 8 uma orientaglo dos griios



Tabels Il

Amoctras Estudadas e Métodos Utilizados

liga

Al

Al-U (8%)

AL-U(8%)

Al-U (8%)

Al-U (21,5%)

AL-U (21,5%)

Al-U (21,5%)

AU (21,5%)

Al (23,7%)-

51 (2,2%)

Al-U (23,7%)-
-Si (2,2%)

mimero de pess0O  passo
placasna  porta-smostras reflexio 20 método
amostra a )
8 pequeno (1) 27,25°  reflexido 5 5°
4 pequeno (11 do  27,25° reflexio 5° 5°
] Al ]
grande transm,
8 pequeno (121) do 25,40° refiexio 10° 10°
UAI,
8 pequeno (200)do  28,93° refiexio 10° 10°
UAI,
4 pequeno (111)do  27,25° reflexdo 5° 5°
* Al ]
grande transm.
8 pequeno (121)do  25,40° reflexdo 10° 10°
UAI,
8 pequeno (2000do 28,93 refiexdo 10° 10°
UAI,
8 pequenc (040)do  41,15°  refiexdo 10° 10°
UAI,
8 pequeno (111 do  27,25° refiexfio 6° 6’
Al
8 pequeno (111)do  26,06° reflexdo 10° 10°

UAI,




cristalinos da amostta, como se esta fosse equivalente a um monocristal mosaico. Sendo assim, tanto
forma da amostra quanto or.entagio preferencial dos seus graos cristalinos podem alterar o espathamento
multiplo. No nosso caso, no que se refere a forma da amostra o problema j4 foi solucionado, come
descrito no capltulo Ui, item 3. Com respeito ao grau de orientagdo das amostras, serd visto no proximo
capitule que as texturas encontradas s3o pouco acentuadas, isto & n3o hd pblos muito intensos.
Portanto, ndo achamos necessdrio corrigir os nossos dados experimentais quanto ao espalhamento
multiplo.

Finalmente, uma cnrrecio neressaria em todas as medidas é a corre¢do gquanto 3 radiacdo de
fundo. Esta é proveniente do espalhamento incoerente da amostra a0 qual se soma a radiagdo
proveniente do ambiente. O espalhamento incoerente tende a ser mais importante no caso de Péutrons
do que no de raios-x, sendo assim, a radiacdo de fundo na difragio de néutrons é bem mais aita do que
na de raios—xm. A radiacdo presente no ambiente origina-se de outros arranjos experimentais vizinhos e
do proprio difratometro de néutrons, seja do espalhamento da amostra em uma direcio que nao atinja
diretamente o detector, seja dos néutrons do feixe direto que conseguem atravessar 3 blindagem
envolvendo o monocromador. Se a blindagem do detector for eficiente, a contribuigdo desta radiacdo 3
radiacdo de fundo é muito pequena.

A determinagdo experimental da radiacao de fundo é feita posicionando-se o difratdmetro em
um angulo 20 bem fora do pico de difracio da reflexdo (hkl) escolhida. E conveniente escolher essa
posicdo observando o espectro de difracio da amostra, de forma a realmente estar fora de qualquer
contribuicdo por espalhamento de Bragg, do proprio pico ou de outro vizinho. As medidas da 1adiagdo
de fundo, das amostras relacionadas na Tabela I}, capftulo l1}, foram feitas em ducs posigoes: em um
angulo menor e em outro maior do que o &ngulo 20 do pico da refiexdo observada. Em cada posicdo, a
intensidade era registrada duas vezes, sem que houvesse alteragac das condigbes em que as curvas de
intensidade foram medidas, ou seja, para uma mesma contagem de monitor e mesma largura do feixe
incidente. Este procedimento foi efetuado para cada dngulo a, isto é, para cada curva de intensidade. A
média dos quatro valores obtidos em cada a, foi subtrajda de cada um dos pontos da curva de
intensidade correspondente.

IV.2 — Determinagdo da Unidade Absoluta

Com os dados corrigidos do item anterior, j& é possivel construir uma figura de polos. Essa
figura de poOlos poderd ser constitufda de linhas de mesma intensidade ou gradacOes de tonalidade de
uma cor, conforme mencionado no capftulo |l. Neste caso, as linhas ou regides corresponderdo
diretamente 3s intensidades experimentais e, desta maneira, irdo depender da quantidade de amostra
utilizada. Tal dependéncia dificuita a comparacdo entre figuras de pdlos obtidas com amostras diferentes.
Para se eliminar essa dependéncia ¢ comum utilizar-se uma normalizacdo feita entre as intensidades
experimentais e as intensidades de uma amostra isotrbpica, com uma mesma quantidade de material. A
intensidade da amostra isotropica é chamada de unidade absoluta, e a figura de pdlos da amostra em
textura é construida em termos dessa unidade. A maijoria dos autores utiliza a unidade absoluta na
representagdo das figuras de polos‘g'2 1'23'79'3"32’, mas é possivel encontrar aqueles que ndo o

fazem“g’.

Um dos métodos de obtencdo da unidade absoluta consiste em determinar a intensidade da
amostra isotropica por meio de uma integracdo grafica de toda a figura de pblos construida com as
intensidades experimentais‘n). Neste caso a3 unidade absoluta é dada por:

L 5, A‘:‘»l
T . s —
oA Si
]

onde



| - intensidade de uma amcstra a0 acaso, isto é, unidade absoluta.
I, = intensidade média obtida em um elemento de superficie

NS, “cosaNalAf (A4S, equivalente ao elemento dw da Figura 13).

Em lugar de se obter a unidade absoluta por integragdo grifica, pode se integrar diretamente as
curvas de intensidade, evitando-se assim a construcao da figura de pblos com os dados experimemms‘g’.
A funcio de distribuicio de orientacdes plaf) representa a fracio do volume total do material que
contém graos cristalinos onde, para uma dada familia de planos (hkl) as normais a esses planos estio
orientadas dentro de um pequeno angulo sblido dw, definido nos intervalos a, a +Ja e §, g +df. Os
anguios a e f§ relacionam-se a alguma direcdd fixa na amostra e correspendem 3s usuais coordenadas
esféricas, 0 e ¢ com raio igual 3 unidade (Figura 13). Se todo o volume do rnaterial possui grios
cristalinos orientados a0 acaso, ou seja, a amostra é isotrbpica, a funcao distribuic3o de orientagoes
pla,B) é igual 3 unidade. Sendo assim,

i (@8

{a, f) =
’ T X Alf,0)
onde
1 (28} = intensidade obtida experimentaimente para uma amostra que possua textura
hkt
Toki = unidade absoluta
A8 a) = fator de absorgdo

O fator A{f.a) ¢ igual a 1, no caso da absorgio ser nula ou desprezivel. Sendo este 0 caso deste
trabalho, a express3o se reduz a

it B
pla, p) = ———

Thi

Multiplicando por dw = cos a da dfl e integrando, j§ que T, ,, ¢ independente de (af), vem:

i J Pl f) dw = [f ) la,p) cosadadp

Variando o de 0° a 90° e B de 0° a 180° (estes intervalos de variacio dos dngulos sdo
adeqguados 4 obten¢do de meio circulo da figura de pbios) se tem:

f: f;”z pla, f) cosadadf = f: Iom2 1 x dw = #

pois como foi definido anteriormente plaf) -~ 1 para uma amostra ao acaso. Assim, a intensidade pasa
Wt amnostra ao acaso equivalente 3 amostra com textura medida experimentalimente, ¢ dada por:



Figura 13 - Elemento de Area dw
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1
Thkt ~ fn" fomz by (@ B) cosadadf

Porém, na pratica, as medidas sdo feitas em intervalos finitos dos angulos a e fj, e entdo fazse da > A e
df -+ A, e as integrais passam a ser somatorias:

Aahf  99° 180°
S

| {a, B) cosa
n  a=0° g=0 Pk

Thit

com Aa e A§ expressos em radianos.

A unidade absoluta pode ainda ser medida experimentalmente, utilizando-se uma amostra
nio possua textura, que tenha a mesma densidade superficial que , amostra em estudo' ' e que sej.
medida nas mesmas condigOes geométricas. Essa amostra sem textura pode ser construfda com pd do
mesmo material utilizado nas medidas de textura, preparados de virias maneiras. em geral prensado na
forma de pastilhas“a'z"zg). Neste trabatho foi feita uma tentativa de se determinar experimentaimente
a unidade absoluta da amostra de aluminio.

Fizemos em primeiro lugar pastilhas prensadas com aluminio em pd, livie de impurezas de alta
seccdo de choque de absorgdo de néutrons. As pastilhas foram prensadas com a aplicagdo de cerca de
30 toneladas-forga durante 4 minutos. O didmetro das pastilhas era de 4cm, e a aitura dependia da
quantidade de p6 colocada na prensa. Em seguida as pastithas foram cortadas na forma de orismas
octogonais. As dimensdes de base desse prisma eram pouco maiores do que as dimensdes da base da
amostra de aluminio, para compensar a menor densidade do material prensado. Cada pastilha resultante
foi pesada, e uma combinacdo adequada dessas pastithas, com peso aproximadamete igual ao da
amostra, foi utilizada como amostra isotrépica. A intensidade obtida em todas as curvas de intensidade
permaneceu constante, Entretanto, esse valor constante era pequeno, comparado com o valor obtido
pelo método de integracdo das curvas de intensidade experimentais, obtidas com a amostra de alum(nio
laminado a quente (Tabela IV). O pequeno valor da unidade absoluta, obtido com a amostra em
pastilhas, pode ser atribulgo ao espalhamento mﬁltiplo“s), tal como ocorre com as amostras com
textura,

Para comprovagdo da infludncia do espalhzmento miltiplo, preparamos algumas amostras
utilizando alumfnio em pd, com varias granulagdes. As amostras tinham aproximadamente dimensJes e
quantidades iguais. Curvas de intensidade versus o 8ngulo 20, para essas amostras, mos*rarar qu’. quanto
menor a granulacic, rienor a intensidade difrotada e maior a radiacdo de fundo. A Figur.: 14 mostra
esses resultados, com a granulacdo expressa em unidades mesh. E apresentado também o caso de uma
amostra constituida de aluminio picado, obtido de placas.

Uma segunda tentativa de obten¢do experimental da unidade absoluta, foi construir a amostra
isotrbpica a partir de placas de aluminio, pois assim se teria provavelmente o mesmo efeito do
espalhamento mlitiplo sobre as intensidades. As placus a serem utilizadas nesta amostrs, eram de
procedéncia da firma Carlo Erba, com pureza da ordem de 99,5% e suas dimensdes eram bem
apropriadas, pois tinham aproximadamente 3cm por 8cm, com 3 mm de espessura. Estas placas
cortadas a0 meio poderiam faciimente “converter-se em uma amostra de aimens3ss proxima; das
dimensdes da amostra com textura. Entretanto, por serem laminadas possu'am texturs, o que foi
verificado experimentaimente. Em um trabalho de E. O. Wollan e C. G. Shul!‘a“, estes autores expdem
um método de eliminacdo de orientacdes preferenciais no aluminio. O método consiste em aquecer uma
amostra de alumfnio até proOximo de seu ponto de fusio e, em seguida, resfrid-la rapidamente. Este
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processo é repetido vezes seguidas. A aplicagao deste processo, em nossas placas, ndo deu o resuitado
esperado de eliminagdo quase total da textura. Pelo contrario, desenvolveu-se nas placas uma textura
muito acentuada, conforme verificamos experimentalmente, posicionando o detector na reflexdo (111)
do alum(nio e girando a placa na horizontal, em torno do eixo normal as faces. Varios picos de variagdo
da intensidade apareciam durante o giro. Provavelmente a textura surgida se deve & recristalizacdo do
alum(nio, em temperaturas prbximas do ponto de fusio' €', Sendo assim, abandonamos este processo.

Uma terceira e Ultima tentativa foi a de c..struir uma amostra isotrbpica com pedacos de
aluminio, provenientes das placas fabricadas pela Carlo Erba. As placas, eram cortadas de modo que os
pedagos tivessem a forma de pequenos cubos de arestas aproximadamente iguais 3 3 mm. Estes cubinhos
e a limalha resultante do corte, eram prensados com cerca de 40 toneladas-forca por 10 minutos. A
prensagem era feita no mesmo molde utilizado para a prensagem do pd de aluminio. Por serem as
pastithas mais frigeis do que as obtidas com o pb, impedindo o seu corte posterior na forma octogonal,
passamos a utilizar um anel de alumfnio com cerca de trés cent/metros de diametro. Este anel servia
para conter o material, de forma que resultasse em uma pastilha de menor diametro, apbs a prensagem.
O anel deformado pela prensagem era finalmente cortado, restando uma pastitha com as dimensdes
adequadas, embora n3o tivesse uma forma regular. As pastilhas eram pesadas e agrupadas, como no caso
das pastilhas obtidas do pd, para formarem uma amostra sem textura equivalente a de alum/nio puro
laminado. As curvas de intensidade obtidas com essa amostra indicaram ainda a presenga de textura, que
se manifestava de forma idéntica em curvas de intensidade obtidas pela fixacdo do angulo § e variagcdo do
anguloa. O tipo de variacio observada é caracter(stica de texturas de fibra. A explicagdo para a sua
existéncia se deve ao fato de que o alum(inio é material com boa plasticidade. Mesmo estando os
cubinhos ao acaso no material prensado, uma textura surgia pela deformacdo plastica superficial na
pastilha, causada pela prensagem, E esta textura deve ser do tino de textura de fibra pois, em uma
diregdo ortogonal ao sentido da forga aplicada na prensagem, nd isotropia das orientagGes como as curvas
de intensidade demonstraram. Com respeito ao espalhamento muitiplo, a amostra feita de alum(nio em
pedagos revelou uma melhora significativa, uma vez que uma curva de intensidade versus angulo 20
mostrou um aumento na rela¢do sinal-radiacdo de fundo que era cerca de duas vezes a melhor relagdo
encontrada com as arnostras em pd, ou seja, a do aluminio de granulagdo igual ou superior a 100 mesh.
O pico correspondente a essa amostra estd na Figura 14, junto com os picos das amostras de alum(nio
em pb. Considerando as dificuldades para se obter amostras que, afinal, ndo se revelam completamente
isotropicas, optamos por utilizar o ciiculo, a partir das curvas de intensidade, para a obtencdo das
unidades absolutas.

A Tabela IV mostra os valores das unidades absolutas relativas s texturas estudadas, caiculadas
pelo método de intensidade das curvas de intensidade. Mostra ainda, para o aluminio puro, os valores da
unidade absoluta determinados experimentalmente, utilizando pastithas prensadas de aluminio em pb, de
granulagcdo maior ou igual a 100 mesh, e pastilhas prensadas de alumfnio em pedacos.

V.3 — Construcdo das Figuras de Pblos

Na determinacdo de texturas, por meio de difracdo de néutrons ou de raios-x, 0 mais comum 6
procurar-se obter experimentalmente curvas de intensidade versus 8ngulo 8, sendo necessiria uma curva
desse tipo pera cada 3ngulo a estabelecido. Estas curvas j§ dio uma boa indicagdo da textura do
material. Porém, a textura pode ser melhor descrita por meio de tiguras de pélos, como foi mencionado
no capltuloll. As figuras de pblos sso projecdes esterogrificas (v. apéndice 1), que mostram a
distribuicdo espacial das normais a uma famf(lia particular de planos (hkl) dos grdos cristalinos da
amostra “°’,

A figura de pdlos & construida em uma rede estereografica polar (ou equatorial) graduads
(Figura 15), onde o 8ngulo a & representado na dire¢3o radial, tendo sus origem no clrculo limite e
valendo 80° no centro. O Angulo § & o 3ngulo formado entre um raio Jo circulo e um raio origem
convencionado. Essa rede corresponde a uma situacdo em que um eixo norte sul da esfera de refer@ncia
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Tabela {1V

Unidades Absolutas das Texturas Estudadas

Amostra Textura Unidade Absoluta
' A—A--A|——%--~ o Al{111) _mm“.—hﬂﬂ‘;_——.‘—-—

(280°*)
{379**)

Al-U (8%) Al(111) 374

AlU (21,5%) Al{111) 966

Al-U (23,7%) Al(111) 390

-Si (2,2%)

AU (21,5%) UAI,{121) 136

Al-U (21,5%) UAl4(200) 70

Al-U (21,5%) UAI, (040) 20

AU (8%) UAI4(200) 53

Al-U (8%) UAIL(121) 103

S et e e e e et e e e on o et -

* - obtido com pastithas de aluminio em pé (22 100 mesh ).

** - obtido com pastilhas de aluminio em pedacos.



Figura 16 - Rede Estereogréfica Folar
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¢é perpendicular ao plano de projecdo. Neste caso os meridianos sdo os raios, e as linhas de latitude sdo
os circulos concéntricos da rede estereogrifica polar.

As curvas de intensidade obtidas experimentalmente sdo utilizadas na construcio da figura de
pdlos, da seguinte maneira. Constroi-se uma escala absoluta (utilizando o valor da unidadr absoluta)
sobre cada curva de intensidade, conforme mostra a Figura 16. A interseccdo de uma linha horizontal,
correspondente a um certo valor da escala absoluta, com a curva de intencidade, fornece os pontos da
figura de polos. Cada um desses pontos tem coordenadas que sdao: o dngulo o em que a curva da
intensidade foi obtida, o angulo § determinado pela interseccdo, e o valor da linha de intersecido, em
termos de escala absoluta. As coordenadas « e § servem para localizar o ponts sobre a rede estereogréfica
polar, enquanto que a terceira coordenada, isto é, o seu valor, em termos de unidade absoluta, serve para
indicar a que linha de nivel ele deverd pertencer. O valor do ponto pode ser marcado com a utilizacdo
de uma determinada cor, ou por um nimero, ou por qualquer outra forma conveniente. Cada uma das
linhas da escala absoluta dard um certo nimero de pontos, d» acordo com 0 niamero de vezes em gque
ela intercepta a curva de intensidade (veja como exemplo a linha 1,0 da Figura 16). Todos esses pontos
tEm, evidentemente, 0 mesmo valor e vdo aparecer na rede todos colocados sobre um mesmo circulo a,
em diferentes posicoes . Para um outro valor da escala, na mesma curva de intensidade, outros pontos
aparecerdo sobre o mesmo circulo a, em posicoes § diferentes das anteriores. Estes pontos deverdo ter
cor (ou ter numero, etc) diferentes dos anteriores. Este processo é repetido para todos os valores da
escala absoluta, que foram escolhidos para a construcdo da figura de poios, e para todas as curvas de
intensidade obtidas na experiéncia. Ao final do processo tem-se sobre a rede estereografica um conjunto
de pontos, com determinados valores. Pontos de um mesmo valor, quando convenientemente lijados
entre si, definem uma linha de mesmo valor ou linha de nivel da figura de p6los. Um pélo normaimente
localiza-se no centro de um conjunto de linhas fechadas, cujos valores véo dim.nuindo da regido central
para a mais externa. Para um pblo localizado proximo do circulo limite, as linhas serdo interrompidas
pelo cfrculo, mas tém continuidade se se considerar o outro hemisfério de projecdo. Durante o tracado
das linhas do mesmo nivel, pela interligacio dos pontos do mesmo vaior, podem surgir indefinicoes no
caminho a seguir. Em um caso como este torna-se necessario construir curvas de intensidade auxiliares,
tais gque novos pontos possam ser acrescentados d figura na regido da indefinicdo. Essas curvas au-
xiliares sdo construfdas, a partir das curvas de intensidade experimentais, pela fixacdo de um angulo §
adequado, o gqua! em cada curva, caracterizada por um angulo a, corresponde a um valor de intensidade.
O conjunto de valores encontrados para todos os dngulos a definem as curvas auxiliares que sdo,
portanto, curvas de intensidade versus dnguio a, em um g fixo. Os pontos extras necessdrios, sdo obtidos
das curvas auxiliares por processo idéntico aos das curvas para a fixo. Com um ndmero suficiente destas
curvas a figura de pblos pode ser definida integralmente.

IV.4 — Erros na Determinag3o de Uma Figura de Pblos

Os erros que surgem nos processos de determinacdo de uma figura de pblos tém vdrias origens.
A primeira imprecisdo ocorre durante a construgdo da amostra, onde as diversas placas que a constituem
devem ser colocadas juntas, de forma que a dire¢do de laminagdo seja conservada no conjunto. Este tipo
de imprecisdo ndo altera diretamente a qualidade da figura de pblos resultante, mas, isto sim, altera
diretamente a textura original, Nas amostras utilizadas neste trabalho, todos os cuidados possfveis fora-n
tomados para que esse tipo de erro fosse reduzido d ordem de uns poucos graus de desvio do paralelismo
entre as direc3es de laminaclo das placas individuais. O cuidado seguinte 4 o que se refere ao
posicionamento da amostra no gonidmetro. Este posicionamento obedece a certas direcdes no préprio
gonidmetro, em relagdo A direcio de laminagdo, conforme descrito no item 5 do capftulo |1i. Durante a
construcdo da amostra, uma das arestas da base octogonal de cada placa é conservada paralela d direc8o
de lamina¢do, por um corte mais preciso. No conjunto de placas formando a an.ostra, essas bordas ficam
sobrepostas, de tal maneira a estarem em um mesmo plano formando uma face lateral que, além de
garantir o paralelismo entre as direcBes de laminacdo nas placas, serve também de referdncia. € em
relacdo a esta face que a amostra é posicionada no gonidmetro. O posicionamento é feito com a
utilizacdo de régua metslica e esquadro. O erro maximo estimado no processo & de cerca de 5°, em
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qualquer dos ajustes feitos. As consegliéncias deste tipo de erro resumem se em uma distorcdo da figusa
de poblos, pois os angulos de medida ndo correspondem exatamente aos angulos a e [ reais da amostra,
relativos a normal 3 placa e a dire¢do de laminagdo, respectivamente.

Ajustada a amostra, sdo realizadas as medidas de intensidade. Nestas medidas hi o erro
estatistico, que pode ser diminuido, como é do conhecimento geral, pelo aumento de tempo de medida,
considerando-se que a intensidade do feixe incidente ndo pode ser alterada. Mas esta diminuicdo estd
sujeita @ um compromisso entre o erro e o tempo de medida. £ preciso considerar que se deve
estabelecer um tempo razoavel de acumulacdo de intensidade em cada ponto, de tal forma que nao se
torne impraticavel a realizacdo de todas as medidas. No caso presente, quando as reflexdes eram de
intensidade relativamente alta, foi possivel obter uma estatistica aceitdvel. Entretanto, em c.: . bhem
desfavoraveis, como o da fase UAi, em uma liga alum/inio-urdnio, foi necessario sacrit.car-se a qualidade
dos dados para se ter a possibilidade de realizar as medidas. Uma avaliagdo do problema pode ser vista
no item 5, do capitulo 1. Nas intensidades medidas é possivel existir um erro que é causado pela
flutuacdo de poténcia do reator e que deveria ser levado em conta. Porém, no nosso caso, utilizamos um
monitor para as medidas, como foi mencionado no item4 do capitulo fll. Este monitor evitou
completamente o probiema.

Durante o tratamento de dados é necessdrio descontar a parte da intensidade que é devida 3
contribui¢do da radiagdo de fundo. A medida dessa radiagdo é feita com menos precisdo estatfstica, o
que introduz um erro em toda a curva de intensidade em que a correcdo é feita. Entretanto, na maioria
dos casos, esse erro &€ proporcionaimente pequeno, uma vez que a contribuicao da radiagdo de fundo
para a intensidade & muito pequena.

Apbds as consideraches sobre 0s erros na intensidade, poder-se-ia pensar em colocar cada ponto,
de uma curva de intensidade, acompanhado do seu erro. Contudo, este procedimento ¢ desnecessario
pois, se a precisdo estat{stica é razoavel, o tracado da curva pode ser feito manuaimente, sem o auxflio
de ajustes anallticos. De 'e-se levar em conta que o resultado final, ou seja, a figura de pbélos, é utilizada
qualitativamente na andlise da textura. Sendo assim, tanto o tragado das curvas de intensidade, como a
propria construgdo da figura de pblos, a partir dessas curvas, sdo processos que admitem aproximacdes
tdo grandes que estes cuidados em nada iriam melhorar os resuitados. De fato, 0 que se pretende de uma
figura de pblos é que ela indique as orientacdes preferenciais dos grdos da amostra. E essa indicacdo
aparece mesmo nos casos mais desfavordveis como tivemos oportunidade de verificar com as
reflexdes (200) e (121) da fase UAl; da amostra com 8% de urdnio. Estas consideragdes estendem-se
também 3 determinagdo da unidade absoluta, cujo processo envolve por si mesmo uma aproximagdo de
cliculo, bem como se utiliza dos mesmos dados experimentais afetados de erro. Deve-se considerar,
contudo, que se se pretende que a figura de pbios dé mais do que uma indicagdo qualitativa da textura,
entdo um cuidado maior deve ser tomado com o problema dos erros. No caso de determina¢des
quantitativas de texturas, maior atengdo é dada aos fatores que alteram a intensidade especialmente
quando raios-x sdo empregadosm‘”'n'zg), e sb neste caso justifica-se um cuidado maior com os erros.

CAPITULO V

ANALISE DOS RESULTADOS

V.1 — Determinac3o das Orientacdes Preferenciais

Uma vez obtidas as fiquras de polos, segundo o procedimento exposto no capftulo anterior, ¢

necessdrio determinar suas orientac3es preferencinis “ideais”!29). Em uma piaca laminada, a forma mai
comum dos grios cristalinos estarem alinhados, ¢ aquela em que eles t&m um plano cristalino paralelo
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ou quase paralelo, a0 plano da placa, e uma threcao paralela, ou quase paralela, a uma dire¢do na placa.
Tais texturas sjo representadas pelos simbolos (hkl) Juvw]|, onde (hki} sdo os indies de Miller dos
planos paralelos 3 placa e |uvw| os indices da direcido paralela a uma direciu de referéncia na
placa”’zm. Em geral a direcdo de laminagdo é tomada como re‘eréncia.

A forma de se determinar os fndices que ceracterizam a textura, é utdizar projegoes
estereogrificas padrbes tais que, por comparagdo, se encontre uma delas que melhor se superponha 3
figura de polos. O procedimento utiliz.do sera descrito a seguir. A figura de pblos é construida em uma
rede estereografica polar que tenha mesmo didmetro que as projecoes estereograficas padrdes
(v.apéndice 1), as quais se encontram desenhadas sobre mcterial transparente. Estas projegdes
estereograficas correspondem 3as projecoes dos p6los de um monocristal sobre um plano de referéncia e
sdo indicadas pelo sistema cristalino, seguido dos indices desse plano de projecdo. No caso cubico, e
somente neste caso, um conjunto de projecoes pode ser utilizado para qualquer composto que cristalize
neste sistema. Se o sistema for de menor simetria, como o tetragonal ou o hexagonal, uma determinada
projecdo estereografica padrdo serve para os compostos que tenham a mesma relacdo de parametros c/a
para a qual a projecao tenha sido construida. Em sistemas de menor simetria ainda, como o
ortorrdmbico por exemplo, é, via de regra, necessario construir as projecoes levando em conta os
parametros de cada composto. No caso da fase UAIl,, por exemplo, tivemos de construir a proje¢do
(010) de acordo com os parametros do composto. Nesta proje¢io colocamos apenas os polos (121),
(010} e (100}, correspondentes as reflexGes que observamos experimentalmente. Essa projecdo (em
tamanho menor que o real) é mostrada na Figura 17, onde estdo indicados os parametros da rede do
UAJ;. Uma vez que existam projecOes padrOes que possam ser superpostas a uma Figura de phlos em
estudo, a verificacdo, de qual projecao melhor representa a textura, é feita por tentativa. Existem, em
geral, algumas indicagbes de quais as projecOes mais provaveis, 0 que evita que O pProcesso seja
totaimente aleatorio. Desta forma, uma projecdo provével é colocada sobre a figura de pblos, de maneira
que o0s centros coincidam. A projecao é girada em torno do centro até que um de seus pblos,
correspondente 3 reflexdo utilizada na determinacdo da figura de pblos, esteja sobre uma regido de
méximo de um pdlo. Quando ocorre uma coincidéncia, dependendo da simetria do sistema em que o
material cristaliza, ocorrem simultaneamente outras coincidéncias. Entretanto alguns p6los da proje¢do s6
coincidem com pblos da figura, quando a simetria do sistema é levada em consideragdo. Um novo giro
da projecdo fard com que estes pblos venham a coincidir. Se por acaso alguns pbélos da figura ndo podem
ser explicados por uma s projecdo, é porque existe mais de uma orientagdo preferencial da textura.
Neste caso, as orientagles preferenciais s3o relacionadas na ordem de importéncia(3'2°’. Deve-se
considerar que no processo de determinagdo das orientacOes preferenciais, mostradas por uma figura de
pblos, existe urn alto grau de subjetividade, em particular quando existe mais de uma orientagdo possivel
e & necessario estabelecer a contribuicdo de cada uma delas para a textura global.

Dependendo da simetria de um sistema, os planos equivalentes ndo s3o necessariamente
paralelos. E o que acontece com o sistema cubico onde planos ndo paralelos podem ser equivalentes. As
faces do cubo, ou seja, os plenos de indices {100), {010} e (001}, bem como os planos
correspondentemente paralelos (100), (070) e (001}, sdo todos equivalentes entre si. Neste caso, a um
conjunto de planos equivalentes é dado o nome de forma e pode ser indicado por { hki} . As faces do
cubo podem, portanto, ser representadas pela forma {100}, O mesmo acontece com as diregdes das
formas cristalograficas e elas podem ser representadas simbolicamente por <uvw>'®' Sendo assim, no
caso cubico, devido 3 alta simetria deste sistema as orientagles preferenciais podem ser representadas
pelo simhoio { hkl} <uvw>. O significado desse simbolo é que, qualquer que seja o plano da forma
{hkl}, uma projecio estereografica desse plano terd pblos (da reflexdo utilizada) coincidentes com
pblos da textura, de tal forma que a diregdo de laminagdo serd uma das diregdes equivalentes de <uvw>>,
Estes sfmbolos foram usados na identificagdo das orientacdes preferenciais da reflexdo (111) do aluminio
das amostras. No caso das reflexdes (121), (200) e (040) do UAI, das ligas, preferimos a notagdo {hkl)
{uvw], por n3o ter o composto a simetria clbica, o que poderia causar aiguma confusdo. Ambas as
formas de notacdo sdo encontradas na literatura,
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V.2 — Resuitados Obtidos

As orientacdes preferenciais determinadas para as figuras de pélos, obtidas na experiéncia, sdo
relacionadas abaixo. A representa¢do de mais de uma orientagcao preferencial para as figuras de polos n3o
significa que todas ocorrem simultaneamente, o que n3o teria nenhum sentido por serem muito pouco
Jdiferentes. Sionifica, isto sim, que, enquanto uma representa methor alguns pélos da figura, outras
representam melhor outros pblos. Esta é a razdo por aparecerem todas elas, em uma certa ordem, A
ordem em que aparecem é, como foi mencionado no item anterior, uma forma subjetiva de estabelecer
uma ordem de preferéncia. Nas figuras de pOlos deste trabalho, a ordem foi estabelecida de forma a que
a primeira orientagdo preferencial seja a que melhor coincida com os p6los mais intensos. As outras, por
sua vez, procuram explicar melhor outros pdlos que ndo tenham sido bem explicados pela primeira. Sdo
comentados, em cada caso, a qualidade da figura de pblos e o valor méximo alcangado pelas linhas de
nivel, na escala absoluta. Esta Oltima caracter(stica serve para uma no¢do do grau alcangado pela textura.

Para complementar ¢ estudo das texturas das fases, foram tiradas microfotografias das ligas,
bem como do alumfnio puro. Para observagdo dessas microfotografias“ ), o Centro de Metalurgia Nuclear
preparou as amostras da seguinte maneira. As placas foram seccionadas na posicdo desejada e a parte
retirada foi embutida em baquelita. Em seguida foi efetuado um lixamento mecinico Gmido,
sucessivamente com lixas de carboneto de siifcio de 180, 322, 400 e 600 g Apbds o lixamento as
amostras foram polidas com pasta de diamante de 6u e 1. de diametro médio. Finaimente, as amostras
foram atacadas quimicamente com uma solu¢do de 4cido fluoridrico a 1%. As fotografias, entdo, foram
obtidas por meio de um microscopio 6tico.

V.2.1 - Figuras de Polos

As figuras de pblos determinadas foram as seguintes:

a) Aluminio puro — reflexdo (111)
A determinac3o desta figura de pdlos (Figura 18) ndo envolveu maiores dificuldades, pois toda a
massa da amostra contribuiu para a reflexdo, A precisdo estatistica foi suficientemente boa resultando

em uma figura de pdlos bem definida.

As orientac8es mais provdveis sdo as seguintes:

{110} <712>

{551} <gan>

Nos pblos de maior intensidade desta figura, as linhas de nfvel alcancaram 1,75 da escala
absoluta. Comparativamente 3s outras figuras de pdlos, da mesma reflexdo do alumfnio, esta & de textura
mais acentuada, com exce¢do da figa Al-U(8%) que é comentada a sequir.

b) Al-U{8%) — reflexlio (111) da matriz de aluminio
A determinacdo desta figura de nblos (Figura 19) ndo implicou também em grandes dificuldades
pois, neste caso, na massa total a maior parte era aluminio, Da mesma forma que a anterior, esta figura

e pblos resultou ser bem definida.

Orientafios provaveis:
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113 <543
{112} < 645 >

{114} <753

Nesta como na figura anterior, as hinhas de nivel dos pblos mais intensos alcangaram 1,75 da
escala absoluta. Como mencionado anteriormente, esta figurd, juntamente com a do aluminio puro, tem
textura mais acentuada do que todas as outras obtidas com a reflexdo (111) da matriz de aluminio.

¢) AU (21,5%) Reflexdo (111) da matriz de aluminio

tste ¢ um caso idéntico aos dois anteriores, no que se refere as dificuldades e & qualidade !
figura de polos (Figura 20)

OrientagOes provaveis

{113} <3322
1112} <111 >

{114} <221

No polo mais intenso, a linha de nivel de maior valor atinge 1,25 da escala absoluta. Portanto,
houve uma queda no grau de textura com relagao as duas primeiras curvas. Uma queda na intensidade
dos pblos é ocasionada por uma maior dispersdo da orientagao dos grdos cristalinos. Os pblos se tornam
mais largos e, portanto, menos definidos.

d} AlU {23,7%) - Si (2,2%) — reflexdo (111) da matriz de aluminic
Quanto as dificuldades de ohtenc.io dos dados para a figura de pdlos desta amostra (Figura 21)
valem as mesmas observacdes das amostras anteriores. Contudo, a qualidade da prA~ria figura foi
prejudicada pelo fato de que as vanacoes de intensidade nas curvas experimentais eram bem acentuadas,
0 que causa uma grande imprecisdo na determinagdo dos pontos que vdo formar a figura de poblos

(v. item 3 do capltulo 1V).

OrientagOes:
{114} <21 >
{113} < 332>

Os po6los desta figura sfo pouco acentuados, e no pélo mais intenso a linha de nivel de valor
méximo vale 1,25 da escala absoluta. Em comparacdo com a anterior as duas figuras parecem ter o
mesmo grau de textura. Os aspectos distintos das figuras podem ser atribuidos aos diferentes valores das
curvas de nivel, utilizadas na construcio dessas figuras,

¢} ALU (8%) — reflexdes (200) e (121} da tase AN,
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Diferentemente de todas as anteriores, estas figuras de pblos envolveram muitas diticuldades,
desde a obtencdo dos dados experimentais até a constituicdo das figuras. Como foi mencionaio no
item 5 do capftulo til, a proporgdo de UAl; na massa total é muito pequena /mphcando em um tempo
muito grande para a obten¢ao das curvas de intensidade. E o compromisso de manter a precisdo
estatistica aceitavel, dentro de um tempo razoavel, é desfavordvel em termos da intensidade. Cantudo, o
maior problema surge quando da correcio da radiacio de fundo. E que, em toda a intensidade
diticilmente acumulada, a maior contribuicdo é devida a radiagdo de fundo, na sua maior parte
proveniente do espalhamento incoerente do aluminio, e apds o processo de correc3o desta radiacdo os
pontos resultantes tém tdo grandes flutuagOes que se torna bem dificil tragar as curvas de intensidade,
especiaimente no caso em que a textura € pouco acentuada. Portanto, levando em conta todas estas
dificuldades, as figuras de polos das duas reflexdes utilizadas nao podem ser, de fato, de boa qualidade.
De qualquer forma, elas dao uma indicagdo aceitdvel da orientagdo preferencial da tase UAI,; dispersa na
matriz de aluminio da liga. )

Nas duas figuras de pblos (Figuras 22 e 23} a orientacdo preferencial é a seguinte:

(010) [100]

A textura apresenta-se pouco acentuada nesta amostra, sendo que as linhas de nfvel alcancam
um valor méximo de 1,5 para a figura de pélos relativa 3 reflexdo {200), e 1,2 para a reflexao {121).
Quanto 2 figura de pblos obtida com a reflexdo {121), vé-se claramente na Figura 23 que a orientagcdo
preferencial encontrada n3o representa muito bem os pdlos. Uma tentativa de encontrar outra proje¢do
estereografica que representasse melhor as figuras de pdlos, mostrou que a projecdo {010) & ainda a Unica
a explicar satisfatoriamente tanto os pélos da reflexdo (121} como os da reflexdo (200). A discrepancia
nas posigOes dos pblos idaais, com relacdo aos pblos da textura, pode entdo ser atribufda & qualidade das
figuras de pélos.

f) AlU (21,5%) — reflexdes (200}, (040) e (121) da fase UAI,

As dificuidades encontradas na determinacdo destas figuras Je pbtos {Figuras 24, 25 e 26) foram
do mesmo tipo que as encontradas para a amostra de Al-U (8%). Entretanto, elas foram menos
acentuadas pois, neste caso, existia uma porcentagem maior de massa de UAl,, contribuindo para as
intensidades difratadas. Um outro fator, que melhora a qualidade da figura de pélos, é que as curvas de
intensidade apresentam picos mais acentuados, fazendo com que o seu tragado se torne mais facil e os
pontos delas obtidos sejam bem mais definidos. Esses dois ‘atores contribuiram para que as figuras de
pblos resultassem mais precisas do que as da amostra com 8% de uranio.

No caso das trés figuras de pbdlos, a orientacdo preferencial 4 a mesma da amostra anterior-

(0100 (100

Os valores méximos das linhas de nivel das figuras de polos, mostram uma textura bem mais
acentuada que no caso da amostra anterior. O valor méximo encontrado para 8 figura de pblos de
reflex3o (200) foi 3,0 {anterior:1,5), o relativo 3 refiexdo (040) foi 6,0 e finalmente para a reflexdo (121)
foi obtido o valor 2,0 {anterior:1,2), da escala absoluta.

g AU (23,7%) — Si (2,2 %, ~ reflexdo {111) da fase UAI,

A figura de pblos relativa a essa amostra ndo pbde ser con<truida pois ndu se observou indicios
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de textura nas curvas de intensidade. A Figura 27 ilustra o lato mostrando duas curvas de intensidade,
obtidas para a=30" e a= 60°, onde as intensidades se mantém praticamente constantes, indicando uma
distribuicdo ao acaso das orientacOes dos grdos cristalinos da fase UAIl;. Todas as outras curvas
determinadas para este caso apresentaram comportamento idéntico ao das duas mostradas na Figura.

Finalmente, a Figura 28 mostra a variacdo da posicdo dos p6los encontrados nas figuras de
pblos determinadas para as amostras estudadas. Pela observac@o dessa figura pode-se notar que a variagdo
maior na posicdo desses pblos ocorre quando se passa da amostra de alum(nio puro para a liga com 8%
de uranio. A variacdo em relacdo as outras duas ligas é bem menor, sendo que entre elas praticamente
ndo se percebe variacdo na posicdo de seus pblios. Sendo assim, a liga com 8% de U tem uma textura
intermediaria, isto é, uma orientacdo preferencial entre a do alum(nio puro e as das ligas com maior
porcentagem de uranio.

V.2.2 — Microfotografias

Algumas das microfotografias obtidas serdo apresentadas a seguir. Acompanhando cada
microfotografia, h4 um comentério geral sobre a caracterizacao das ligas.

a) Aluminio puro

A microfotografia do aluminio puro (Figura 29) foi obtida com um aumento de 150 vezes.
Destaca-se apenas os contornos de um grdo cristalino do aluminio.

b) AlU (8%)

A microfotografia desta liga (Figura 30) foi obtida com um aumento de 150 vezes. Esta é uma
liga hipoeutética com duas fases: uma delas a matriz de alum(nio e outra 0 composto intermetalico UAl,
que, de acordo com o diagrama de equilibrio (Figura 1, capftulo I), se forma durante a solidificacdo a
660°C, de uma fase liquida. Na microfotogratia, as regides mais escuras correspondem ao eutético
Al + UAIl;, onde o UAls ¢ formado de grdos de tamanho bastante reduzido. As regides claras
correspondem 3 matriz de alum(nio puro“". O aspecto fibroso destas duas regides deve ter resultado
do processo de laminagdo, e as fibras se extendem ao longo da diregdo de laminagcdo, que é a dire¢do
horizontal.

¢ AlU (21,5%)

A microfotografia desta liga (Figura 31) foi obtida com 150 vezes de aumento. E uma liga
hipereutética com as mesmas duas fases da liga anterior. A sua microestrutura é composta de grios de
UAl4, que se destacam pelo tamanho e forma, dispersos no eutético formado pelas fases Al ¢ UAI,. Os
grios de UAIl, de grande tamanho foram formados antes da solidificacdo da liga. O diagrama de
equilibrio mostra que acima de 13% em peso de urdnio (pont. autético) até 68,8%, a mistura em
equilfbrio passa por vérias fases, durante um resfrismento lento. De uma fase |iquida em altas
temperaturas, o0 sistema passa por duas fases, uma liquida contendo urdnio e alum/nio, ¢ outra sdlida
formada por cristais de UAIl;, Em 750°C ocorre a transformagio da fase UAI; em UAL,, continuando a
existir uma fase Iiquida contendo urdnio e aluminio, Abaixo de 640°C, a fase liquida solidifica-se no
eutético, onde os cristais de UAIl, ficam dispersos. Os cristais de UAIl,, apresentam-se normaimente na
forma de losangos ou agulhas, conforme mencionado no capftulo |, com fissuras causadas pelo aumento
de volume do composto, quando da transformacdo UAl, -+ UAI.(B"O'“’. Estas duas formas podem ser
iden*’"" :adas na microfotogratia onde todos os cristais maiores aparecem fissurados, indicando que sSo
origindrios do UAI,. A direcdo horizontal & a direcdo de laminacdo, e se pode perceber uma certa
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Figura 29 - Alumfinio Puro, Aumento Figura 30 - AI-U(8%), Aumento 150X,
150X, Direcio de Laminscdio (RD) na RD na Horizontal
Horizontal

Figura 31 — Al-U(21,5%), Aumento 160X, Figura 36 - Aj-U (23,7%) — Si(2,2%), Au-
RD na Horizonts! mento 270X, RD na Hor{zontsl
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orientag3o dos graos com ielagdo a essa diteqdo. Um espectio de diliagdu da higa, mostrou s presenca do
UAL, juntamente com o aluminio (Figura 32). Nao toi detectada a presenca de UAL,, indicando que a
transformagdo deve ter sido total.

As Figuras 33, 34 e 35, mostram microfotografias dessa liga em trés regiGes distintas da placa,
com 30 vezes de aumento. Esse pequeno aumento permite gue se perceba melhor a orientacdo dos yrdos
de UAIL,, e portanto pela observagdo das trés figuras, nota-se que realmente hd uma maior orientacdo na
direcdo de laminacao.

¢) ALU (23,70} — Svi2 7l

A micototograha (Figara 36, junto as Figuras 29, 30 e 31) foi obtida com 270 vezes de
aumento. Esta &€ também uma liga hipereutética, contendo a fase UAIl;, a fase aluminio e, em se
considerando a formacdo do eutético, a fase UAL,. A descricdo das fases que se formam durante um
processo de restriamento lento, em que o sistema se mantém em equilfbrio ¢ semelhante § descrigao
feita para a liga com 27.5% de uranio. Difere apenas no fato de que a transformagdo UAIl; -~ UAI, é
inibida pela presenca o sitfeic!® 74 Quando solidificada, a liga deve conter cristais da fase UAI,
dispersos no eutétice formado pelas fases Al e UAL 1014 pois ele solidifica-se, em 640°C de uma fase
liquida contendo aluminio e urdnio. Entretanto, um espectro de difracdo da liga indicou somente a
presenca de alumfnio e UAILy {Figura 37). Isto ndo implica necessariamente na inexisténcia de UAl,, uma
vez que este deve comparecer em t3o baixa concentracao, a ponto de ndo ser faciimente detectado. A
microfotografia da Figura 36 mostra os qraos de UAl, como cristais com formas aproximadamente
arredondadas, ou melhor, sem dimeasdes acentuadamente diferentes. Esses cristais estdo dispersos no
eutético, que se apresenta em forma semelhante ao eutético da liga anterior, com 21,5% de uranio.

CAPITULO VI
CONCLUSOES GERAIS

Uma anélise em conjunto dos resultados obtidos mostra que, entre as texturas do aluminio puro
e da liga AI-U (8%} e as texturas das ligas Al-U (21,54) e Al-U (23,7%) — Si (2,2%), existe uma
diferenga de cerca de 30% a menos na intensidade maxima observada nas figuras de pblos das ligas cum
tnais urdnio (v. Figuras 18, 19, 20 e 21 do capitulo V). Esta tendéncia & formac3do de uma textura menos
acentuada com o aumento na concentragao de urdnio, j& fora observada por W. C. Thurber e C. J.
Mc Hargue, em trabalho semelhante a este‘sz’ . Estes dois autores determinaram por meio de raios-x as
texturas de alumfnio puro e de ligas com 5% e 13% de urdnio em peso, laminadas a frio. Uma
comparacdo dos nossos resultados, com os resuitados dos autores mencionados, mostra orientacdes
preferenciais bem diferentes nos dois casos. Para o aluminio puro encontramos como orienta¢do
preferencial mais importante a {110} <112> (v. Figura 18, cap.V) enquanto que eles encontraram
(5,6,16 } <10,13,8>. O resuitado por nés encontrado, j4 foi mencionado como préoprio de metais c¢.f.c.,
laminados a frio, em trabalhos iniciais de determinacdo de texturas. Posteriormente, a textura desses
metais foi melhor determinada e passou a ser (123) [417], ou melhor, como sendo a composicdo
(123) [412) + (146) [21T]. A orientagdo (110) [112] passou & descrever a textura de certas ligas como,
por exemplo, cobre-zinco com cerca de 30% de zinco em peso, ou lat§o comercial 70-30'¢’. otto J.
ECr e Rudolf Klemencic encontraram para o aluminio laminado a frio a orientacBo (124) [217],
utilizando tanto ndutrons como raios-x na determinacdo das figuras de pblos”s’. Esta multiplicidade de
resultados, muitas vezes bem diferentes uns dos outros, 6 uma caracteristica dos estudos desta natureza,
onde os mais diversos fatores podem influir na formacdo da textura. Entre esses fatores, por diversas
vezes mencionados, certamente estio a reducdo total da espessura na Iaminacﬁom, a existdncia de uma
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Figura 33 - Microfotografia da liga Al-U
{21,5%). Vista lateral da placa, com a Di-
recdo de Laminagdo Horizontal e Paralela a
Fotografia. O plano de Laminagdo é Hori-
zontal e Normal a Fotografia. Aumento:
30X
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Figura 34 — Microfotografia da liga Al-U
{(21,5%). Vista lateral da placa, com a diregdo
de faminagdo normat 3 fotografia. O plano de
faminacdo é horizontal e normal a fotografia.
Aumento: 30 X.
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Figura 36 - Microfotografia da Liga Ai-U (21,5%). Vista Superior da Placa, com a Direcdo de

Laiminacdo Horizontal. Aumento 30X
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textura prévia, e a técnica de laminacao empregada("'y). Nao h4 dvida de que a laminacdo a quente, em
temperaturas proximas do ponto de fusdo do material, pode conduzir a uma textura diferente daquela
obtida pela laminagdo a frio desse material. Quanto & redugdo em espessura, convém notar gue nos
trabalhos citados a laminacdo foi de 90% ou mais, enquanto que no caso presente a reducido total
limitou-se a 75%.

No que se refere as ligas, a comparacdo dos nossos resultados com os de Thurber e Me Hargue
deve ser feita levando-se em conta as diferentes concentracdes de uranio das ligas. Uma comparagio com
maior siqnificado pode ser feita entre as ligas hipoeutéticas Al-U (8%) deste trabalho, e Al-U (5%), dos
autores mencionados, dada a pequena diferenca em concentracdo nas amostras, entre um e Outro C4so.
As orientacOes preferenciais, encontradas nos dois casos, sdo diferentes, ou seja, . 124 <232 para a
liga com 5% de uranio, e { 113} <543>> para a nossa liga com 8% de uranio {v. Figura 19, cap.V). Os
motivos para estes resultados serem diferentes sdo basicamente os mesmos que no caso do aluminio. As
ligas AU (21,5%), deste trabalho, e AI-U (13%), do trahalho mencionado, deram resultados
fundamentalmente diferentes. A liga com 21,5% de uranio é hipereutética enquanto que, a3 com 13% tem
exatamente a concentracdo eutética. Entretanto, sequndo o trabalho em referéncia, esta Gitima liga ndo
apresentou a microes‘rutura tipica do eutético, consequéncia de solidificacgio em condigoes de
ndo-equilfbrio. Enquanto que a lige com 21,5% de uranio apresentou uma textura com orientagao
{113} <332>, (v. Figura 20, cap.V), a liga com 13% apresentou textura de fibra, com eixo
aproximadamente paralelo a direcdo <111>. A hipdtese formulada por Thurber e Mc Hargue, para
explicar a formacdo de textura de fibra em uma placa laminada de uma liga aluminio-uranio, é que os
graos de UAI, orientam-se relativamente ao plano e a diregdoc de faminacao, nos primeiros estigios do
processo de laminacdo. Nos estdgios subsequentes a matriz de aluminio puro € virtuaimente estudada
através do arranjo de grdos de UAIl,;, sendo este o processo que explicaria a formagdo da textura de
fibra. Ndo ¢ este, entretanto, o caso da liga Al-U{21,5%) que nao tem textura de fibra, embora os grdos
de UA|, sejam orientados preferencialmente segundo a direcao de laminacao, como parecem indicar as
microfotografias das Figuras 31, 33, 34, 35, do capftulo anterior. De fato, as figuras de pblos da fase
UAI,; desta liga, mostram uma textura bastante acentuada, com orientacdo preferencial (010} [100].
Entre todas as figuras de pélos determinadas, a da reflexdo (040) do UAl,; é que alcangou o maior valor
em unidades absolutas, isto &, cerca de 6 unidades. Mesmo a liga com 8% de uranio apresenta a fase
UAl; orientada, entretanto em forma bem menos acentuada que a da liga com 21,5%. As figuras de
pblos das reflexdes (121) e (200) da liga com 8% de urdnio atingem valores maximaos das linhas de nivel
que sdo cerca de metade dos valores atingidos na liga com 21,5%. O maior grau de orientagdo da fase
UAIl,, na liga Al-U(21,5%), surge do fato de que a maioria dos seus grdos sao bem maiores do que os
grdos dessa fase na liga Al-U({B%), como pode ser verificado, no capftulo anterior, pela observacdo das
microfotografias das Figuras 31 e 30, respectivamente. Comr j& foi mencionado, por diversas vezes, Os
graos de UAl; derivam da fase UAl, durante o abaixamento da temperatura do sistema alum/nio-urinio,
com concentragdes de urdnio acima de 13% e abaixo de 68,8%, em peso. E a fase UAI; forma-se em
meio {fquido, podendo seus grdos crescerem até tamanhos relativamente grandes. Na liga Al-U(8%),
hipoeutética, a fase UAl, se forma durante a solidificacdo, e os grdos ndo podem atingir tamanhos muito
grandes. E grdos maiores sdo mais facilmente orientados pelo fluxo plastico de aluminio, durante a
laminagcdo. De qualquer forma, a presenca de grdos com formas arredondadas ou alongadas, com maior
ou menor tamanho, com maior ou menor grau de orientagdo, ndo parece ser o fator dominante na
formagdo das texturas da matriz de aluminio das figas, nem parece irfluenciar o0 grau com que essas
texturas se desenvolvem, pelo menos no que se refere a este trabalho. E o caso da liga Al-U{23,7%) —
Si(2,2%), em que a fase UAl; ndo apresenta orientagdo preferencial, como mencionado no capitulo
anterior. Os grdos de UAI, s3o os que se formam em meio {quido, nas ligas hipereutéticas, mas s8o
impedidos de se transformarem ein UAl; durante o abaixamento da temperatura do sistema, como foi
mencionado anteriormente. Esses grios podem ser considerados equiaxiais, daf nJo terem a tendéncia de
se orientarem no fluxo plastico, durante a laminagdo. A total auséncia de orientagao dos grdos de UAI,
nesta liga, em contraste com a acentuada orientacdo dos prios do UAI, na liga Al-U{21,5%), ndo
provoca diferencas maiores entre as figuras de pblos da matriz de aluminio das duas ligas. Com exce¢do
dos aspectos um tanto diferentes das figuras de pblos {v. Figuras 20 e 21 , cap/ltulo anterior), em que se
destaca o pblo principal com forma mais alongada e estreita na liga com silicio, ndo hé diferencas
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essenciais nas urientagGes preferenciais, bem como no wrau atingido pelas texturas. De fato, para a liga
Al-U(21,5%) as orientacdes preferenciais adequadas sio | 113} <332 >, {112} 111 e
{ 114} < 221>, enquanto que na liga Al-U(23,7%) - Si(2,2%) elas sdo {114} <221 e
{113} < 332>, A ordem em que aparecem as duas orientaches coincidentes e a existéncia de 1ima
terceira orientacdo, na liga com menor concentracdo de urdnio, podem ser tidos mais como consedquencia
da subjetividade inerente ao processo de determinagdo das orientacies, do que de diferenia. pcwenciais
nas figuras de polos. Mesmo no aspecto grau de textura, as figuras de pdlos se equivalem, coma foi
mencionado no capitulo anterior.

De um modo geral, no que se refere ao grau de textura das figuras de pblos {111} do aluminio
e da matriz de aluminio das ligas, uma comparacdo dos resultados deste trabaiho com os resultados de
Eder e Klemencic“:” e de Thurber e Mc Hargue(sz’ levam as observacOes expostas a sequir. As fiquras
de pblos (111) do alumfnio puro, laminado a frio com 90% de reducdo em espessura, atingem nfveis
méaximos que variam de 3 a 9 unidades absolutas, enguanto que, para o aluminio laminado a quente com
75% de reducdo, o nivel miximo foi de 1,75 unidades absolutas, Com relagdo as ligas, as diferencas ndo
s30 tdo grandes. As ligas com 5% e 13% de uranio, laminadas a frio em 90%, apresentaram 3 e
2,5 unidades absolutas, respectivamente, como nivel miximo nas figuras de po6los (inversas), ao passo que
as ligas com 8%, 21,5% e 23,7% de uranio, laminadas a quente em 75%, apresentaram 1,75 unidades
absolutas, a primeira e 1,25 unidades absolutas as outras duas. Portanto, tanto o aluminio puro quanto
as ligas obtidas por laminacdo a frio apresentaram texturas mais acentuadas do que os casos equivalentes
obtidos por laminacdo a quente. Pode-se destacar ainda o fato de que entre o aluminio e as ligas,
laminados a frio, hd uma diferenca nos niveis miximos entre 50% e 60% para menos nas ligas. Essa
mesma diferenca, no caso dos materiais estudados neste trabalho, é da ordem de 30%, ¢ que j4 foi
mencionado no infcio deste capftulo. As diferencas observadas nos dois casus, quanto ao grau de
textura, podem ser também atribuidas 3s diferentes temperaturas de laminacao bem como 3s diferentes
porcentagens de reducdo de espessura na laminagdo.

Uma contribuicdo deste trabalho relaciona-se com o cilculo da diregdo paralela 3 direcdo de
referéncia, no caso a diregdo de laminacdo. As projecdes estereogréficas padrdes ndo podem conter um
nimero de pbdlos muito grande pois, em caso contrério, se tornariam pouco préaticas. Quando da
verificacdo das orientagGes preferenciais, na maioria das vezes a direcdo de laminacdo ndo cai sobre um
pblo do clrculo méximo da proje¢ao padrdo. Embora ndo exista na projecdo padrao, essa pdlo pode ser
calculado sabendo-se os dngulos que ele forma com dois pdlos do circulo méximo e levando-se em conta
que ele é ortogonai ao pblo central. Um programa para calculadora de bolso foi escrito para esses casos,
o qual permitiu dentro de uma certa aproximacdo, encontrar a direcdo cristalogréfica paralela & direcdo
de laminacao, em muitas das figuras de pblos determinadas.

Durante a rea'izagdo da experiéncia, houve um progresso notavel na sistemdtica aplicads 3
obtengdo das curvas de intensidade. De um processo de medida em que se tornava obrigatério a presenca
de um operador para acionar o mddulo de mudanga do 3ngulo, bem como os canais de contagem,
passou-se 3 obtencdo das curvas em forma automética, Somente durante a passagem de uma curva de
intensidade para outra, isto é, no fim de cada curva de intensidade e infcio da seguinte, tornavase
necessdria 8 presenga do operador, Este sistema automitico de obtencdo das curvas de intensidade foi
incorporado ao difratdbmetro de ndutrons, e constituiu-s¢ em uma contribuicdo 3 instrumentacdo
existente, Do ponto de vista da técnica experimental, este trabalho demonstra como tirar um bom
proveito de uma das caracteristicas fundamentais da radiac3o de néutrons: a baixa absor¢do dessa
radi>¢co pela maioria dos elementos. Gragas A baixa absorclo tornou-se possivel utilizar uma amostra
toda imersa no feixe, o que elimina a necessidade da corregdo da variaco do volume irradiado com a
alteragcdo do Angulo a. O .fato 6 que, com a amostra toda imersa no feixe, s& torna possivel a utilizaglo
de um s6 método na obtencdo das curvas de intensidade, em todo o intervalo de variagfo de a. Desta
forma, o fator de normalizagdo entre métodos é também eliminado. Finalmente, com a escolha de uma
forma de amostra que seja, 80 mesmo tempo, ficil de obter e que se aproxime de uma simetria esférica,
4 possivel eliminar a correc3o de absorgdo, j& por si de pouca influbncia nos resultados, uma vez que o
método 6 mais propriamente aplicAvel aos casos de baixa sbscrgBo. A baixs absorclo de nlutrons faz
com que se acentuem 0s efeitos do fendmeno conhecido como espalhamento maitiplo, O espsihamento
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moltiplo impede que se verifique a proprocionalidade entre volume difratante e intensidade difratada. No
caso de medidas de texturas, o problema ndo reside na existéncia ou n3o de espalhamento mditiplo, mas
na variacdo do efeito com a alteragdo da posicdo da amostra no feixe. Em poucas palavras, € a variag3o
do espalhamento muitiplo, com a variacdo de o que deve ser evitada. E a variagio do espalhamento
multiplo, em uma amostra sem textura toda imersa no feixe, vai depender de sua forma. Na amostra
com textura, além da forma o grau de orientagao preferencial tem um papel importante no fendmeno:
nos polos da orientagao, onde a intensidade difratada é mais intensa, o espalhamento maltiplo é também
acentuado. A forma das amostras adotada neste trabalho reduz o problema do espalhamento miitiplo 3
existéncia, ou ndo, de uma textura acentuada. Nu caso de alto grau de textura torna-se necessrio
corrigir para o efeito de espalhamento multiplo. Em caso contrario, essa corregdo é desnecessaria, Nas
amostras estudadas neste trabalho, as texturas sao bem pouco acentuadas, o que dispensou qualquer tipo
de correcdo para o fendmeno.
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APENDICE 1
110JEGCOES ESTEREOGRAFICAS

As relagdes angulares entre as faces do cristal, as arestas do cristal, os planos atomicos, as zonas
e os elementos de simetria, ndo podem ser corretamente representados por desenhos em perspectiva; se
eles sdo representados matematicamente tornam-se dificeis de serem compreendidos e utilizados.
Entretanto, por meio de projecdes estereograficas eles s3o entendidos facilmente e utilizados
convenientemente.

A projecdo estereografica & utilizada para os seguintes prop6sitos: determinacdo da orientacdo
do cristal; reorientacao de cristais preparados para corte de faces espec(ficas; determinagio de (ndices
cristalograticos de marcacdo de superficie, tal como deslizamento, deformacdo de bandas, etc...; e
resolucdo de problemas cristalograficos envolvendo a precipitagdo, transformacdo no estado sblido e
crescimento, OrientagGes preferenciais de materiais policristalinos sdo sernpre tratados com projecdes
estereogrdficas (figuras de pOlos). Propriedades direcionais de um woristal, ou de um material
golicristalino, podem ser mapeados sobre uma proje¢do estereografica; como exemplo tém-se os mddulos
de elasticidade e a condutividade elétrica'®’.

A projecdo estereogréﬁca(s'e'w'a‘r’) ¢ baseada na projegao esférica. Assume-se que o cristal estd
colocado no centro de uma esfera transparente e oca (esfera de referéncia), de modo que o centro da
esfera coincida com o centro do cristal. Assume-se ainda que o tamanho do cristal é muito pequeno
comparado com o tamanho da esfera. Os planos do cristal, quando prolongados para interceptar a esfera,
sempre passam pelo seu centro e interceptam sua superficie formando cfrculos. Esses circulos sdo
chamados “grandes circulos”, pois tém o didmetra igual ao didmetro da esfera.

Sobre essa “projecdo esférica” os grandes circulos representam véarios planos do cristal, e os
Angulos entre eles s3o os mesmos angulos entre os planos. E entdo essa projecao da, sem distorgdo, as
reiacOes angulares do cristal, Esse método de representagdo dos planos do cristal ndo é muito
conveniente quando se tem um nGmero muito grande de planos, pois entdo envolve muitos grandes
clrculos. Uma alternativa é representar os planos, na esfera, por pblos. Os pblos sdo obtidos tragando
normais aos planos com origem no centro da ecsfera. O ponto de intersecgcdo da normal de um dado
plano com a superficie da esfera 8 chamado de p6lo desse plano. O grande circulo M, corresponde ao
plano F do cristal, é representado pelo pblo P, e & mostrado na Figura 38. Assim, pode-se obter vérios
pblos correspondentes a diferentes planos do cristal, e todos esses pblos sobre a esfera formam uma
projecdo esférica. O método de construcdo da projec3o esférica & mostrado na Figura 39,

As relacBes angulares entre os planos do cristal sdo preservados na projecdo, visto que esses
Angulos correspondem aos &ngulos entre as normais aos planos. Na projecdo, os angulos entre as normais
s3o o dngulos entre os pdlos medidos sobre o grande circulo comum a esses pdlos.

Todas as operac3es cristalogriaficas podem ser estudadas por meio da projecdo esférica mas,
como esta é dada em trds dimensdes, uma proposta pritica é o uso de uma projecio dada em duas
dimens3es, pois assim pode-se trabalhar sobre uma folha de papel, Existern muitas projecdes vidveis, mas
a projecdo estereografica 4 a mais conveniente ¢ 8 mais usada, Nessa projecSo a esfera 6 mapeada sem
perder a relagdo angular entre os pblos, Esses dngulos podem ser matematicamente caiculados para a
projecSo ou medidos diretamente utilizando a rede de Wulff'6!,

Uma projecdo estereogréfica pode ser construida a partir de uma projecSo esférica, da maneirs
exposta a seguir. O plano de projecdo tomado & o plano que passa horizontaimente através do centro de
projecdo esférica. Cada pblo da esfera & entdo projetado no plano de projecao ligando os polos 8 um
ponto R situado na parte de baixo da esfera (Figura 40},
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Figura 38 — Representagdo de um Plano F de um Cristal por Meio do Grande Circulo M ou de
seu Pélo P na Projecio Esférica
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Figura 39 ~ Projecfo Esférica da Forma | 100} de um Cristai do Sistema Cuibico
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Figura 40 — Construcio de uma Projecdo Estereogrifica a Partir de uma Projegdo Esférica

A metade superior da esfera (e do cristal) & projetada como uma série de poblos que estdo
dentro do grande circulo sobre o plano do papel. A metade inferior da esfera da Figura 40, se for
projetada por meio do ponto R, serd projetada fora do grande clrculo resultando em uma extensdo
indevida da projecdo. Assim é necessério restringir a projecdo dentro da 4drea do grande circulo. A
metade inferior da esfera e do cristal & representada projetando os pblos na metade inferior e sdo ligados
aos pblos da metade superior, 0s quais s3o diametralmente apostos. A interseccdo dessas linhas com o
cfrculo grande sdo em geral representadas por circulos vazios para indicar que representam os pdlos da
metade inferior do cristal.

Propriedades das projecdes estereogrificas:

1)

2)

3)

4)

5)

A projec3o preserva as propriedades de simetria dos eixos perpendiculares so plano de
projegao.

As relacdes angulares entre os pblos sdo preservadas na projecio. J& que o dngulo entre
dois planos é igual ao Angulo entre suas normais; a localizacio dos pbdlos pode ser usada
para determinar o nguio entre os planos.

O Bngulos sdo faciimente medidos por meio da rede de Wulff. O Angulo entre os dois
pblos 6 a diferengs na latitude na rede de Wulff, quandn os dois pblos estio sobre a
mesma longitude (grande circulo).

A retacfo angular ndo muda pela rotacdo dos pblos sobre o eixo de projecio.

s cfrculos ou arcos circulares na projecdo esférica, sdo projetados como cfrculos ou
arcos de cfrculos verdadeiros na projecio estereogréfica. Grandes cfrculos da esfera
apatecem como arcos de circulos passando através de dois pontos diametralmente
OpsIs,
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8) A listitude na projeclo nSo aparece como grande circulo exceto para o clrculo EQ,
entretanto todas as longitudes sBo grandes cfrculos.

7) A projecio estereogrifica pode ser usada para representar caracterfsticas internas e
externas do cristal. Para as internas, por exemplo, problemas de difrac8o, nota-se que um
sb6 grande circulo (e seu pblo) 6 usado para designar planos de I(ndices hki; 2h, 2k,
2i; ... : nh, nk, ni. Todos esses planos sdo paralelos e portanto possuem a mesma normal.

Uma projecdo estereografica padrio & apresentada na Figura 41. Nessa figura tem-se a projegio
estereografica de um monocristal do sistema clibico, onde anenas uns poucos pblos aparecem. Esta
projecio estereografica padrdo é indicada pelo péio (012) cuja projecdo & normal ao plano da figura.

100

(012)

Figurs 41 — ProjecBo Estereogréfica — Sistema Cibico
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ABSTRACT

Textures nf hot-rolled  staminumaranium  alloys and aluminum were determined by neutron diffraction,
Hheets of alloys containing 8.0, 21.5 and 23.7 wt pct U, as welt 1 pure aluminum, were abtained in a stepped rothing
process, 15% reduction sach step, 75% total reduction. During the rolling the temperature was 600°C. Alloys with low
uranium contents are two phase systems in which an intermetallic compound UAI4, orthorhombic, is dispersed in a
pure aluminum matrix. The addition of a few percent of Si in such alloys Ieads to the formation of UAIj, simple
cubic, instead of UAI;. The Al - 23.7 wt pct U alloy was prepared with 2,2 wt pct of Si.

The (200}, (040) and (121) pole figures of the phase UAl,; of the Al-21.5 wt pct U alioy show a high deqree
of orientation defined as {010) [100]. The (111} reflaction of the phase UAIl; of the AI-23.7 wt pct U altoy showed no
preferred orientations. The (111) pole figures of the matrix of the alloys 21.5 and 23.7 wt pct U can be described
satisfactorily by the same weakly developed texture, namely {113 } <3322> The (111} pole figure for the matrix of
the AL-B.0 wt pct U alloy has the texture {113 | </643.>, which is an intermediate case between the { 110} <112>
texture of aluminum and the texture of the higher uranium-bearing alloys. For pure aluminum and the 8.0 pct alley
the degree of the textures is still weak however higher than in the preceding cases. The (200) and (121) pole figures for
the UAl4 of the 8.0 pct alfoy show the same texture as the 21,5 pct alloy though with considerable more spread.

The results indicate that the texture of the matrix is more dependent on the uranium concentration than on
the texture of the intermetallic phases.

This work olso pmau An unprovemem in the technique applied to texture measurements by using a
sample fully bathed in the neutrén beam. The method takes advantage of the low neutron absorption of the studied
matarials as well as of the neglibible variation in the multipte scattering which occurs in 8 conveniently shaped sample
having 8 weakly developed texture.
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