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RESUMO
Este trabalho consiste na análise da textura cristalográfica por difração de raios-x e da microtextura pela técnica de EBSD, de um tubo fabricado com uma liga de Zircônio, conhecida como M5. O objeto deste estudo é avaliar a existência do componente de textura {0001}<uvtw>, que auxilia no controle da ação dos hidretos de zircônio e contribui para prever o possível comportamento do material em serviço. As medidas de textura foram realizadas em três regiões da amostra como recebida: próxima à superfície externa, próxima ao centro da espessura e próxima à superfície interna. A avaliação da microtextura foi realizada em uma amostra previamente hidrogenada por 48 horas. Os resultados mostraram a presença do componente de textura (0001)[1-100] na superfície externa do tubo e do componente (0001)[1-210] para as regiões do meio da espessura e superfície interna. Os resultados de EBSD também confirmaram o predomínio da orientação (0001) na superfície externa.
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1. INTRODUÇÃO

A textura cristalográfica de um material pode ser considerada como uma resposta aos efeitos das variáveis de processos térmicos e mecânicos, responsáveis pelo rearranjo cristalográfico no material, promovendo uma distribuição cristalográfica não aleatória. Como resultado, determinadas propriedades, sensíveis a uma orientação preferencial, podem sofrer alterações significativas. Portanto, um diagnóstico da distribuição das orientações dos cristais e de suas variações ao longo do processo a qual o material foi submetido, pode auxiliar na escolha das etapas, dos tempos e dos procedimentos a serem utilizados na sua fabricação (1, 2).

Neste contexto, as ligas de zircônio, conhecidas como Zircaloys, são amplamente utilizadas em revestimentos como barreiras para difusão de H, O e C, na fabricação de tubulações para ambientes corrosivos, em trocadores de calor para usinas termoelétricas e em componentes estruturais tais como nos elementos combustíveis de reatores nucleares. Estas ligas apresentam excelente resistência mecânica em temperaturas e pressões elevadas, resistência à corrosão, estabilidade a irradiação, boa ductilidade, boas propriedades de transferência de calor, baixa seção de choque para absorção de nêutrons, boa propriedade de fluência e, no caso de aplicações nucleares, uma boa resistência à fragilização por hidrogênio (3, 4, 5, 6, 7).

Para fragilização por hidrogênio, torna-se importante o estudo da textura das ligas de Zircônio pois para prevenir os efeitos degradantes causados pelo hidrogênio na atmosfera interna do reator deseja-se que o material tenha uma orientação preferencial que contemple a maior concentração possível de planos basais, [0001], paralelos a sua superfície. Com isto, os hidretos, que crescem paralelos a este plano, teriam um efeito menos prejudicial do que, por exemplo, os que se localizam na direção da espessura dos tubos (5, 8, 9).
2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
As medidas de textura foram realizadas no Laboratório de Difração de Raios-x do Instituto Militar de Engenharia, por meio do difratômetro Panalytical modelo X-PERT PRO MRD, utilizando feixes paralelos (foco pontual), colimador policapilar (x ray lenses), radiação com tubo de cobalto (( = 1,79 Å) e filtro de ferro. Durante a medição foram utilizadas a voltagem de 40kV e corrente de 45mA. Foram medidas 5 figuras de polo e estes resultados foram utilizados como base para o cálculo das FDOC (Função de Distribuição de Orientações Cristalinas) que se utiliza do método dos harmônicos esféricos através do programa desenvolvido por Los Alamos Lab, conhecido como POPLA, que utiliza o método de Roe2. As medidas de textura foram realizadas em três regiões da amostra como recebida: próxima à superfície externa, próxima ao centro da espessura e próxima à superfície interna. Na indexação das FDOC’s, podem-se utilizar ábacos de indexação10 como o mostrado na Fig. 1, onde se pode destacar o plano (0001), primeira linha vertical da seção φ=0o.
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Fig.1 – Ábaco de indexação para seção de φ=0o das FDOC calculada para materiais hexagonais utilizando-se o espaço de Euler definido por Roe2.

A hidrogenação da amostra foi realizada no Laboratório de Degradação de Materiais a Altas Temperaturas (DEMAT) do Programa de Engenharia Metalúrgica e de Materiais (PEMM) da COPPE-UFRJ. Para este ensaio foi realizado vácuo por meia hora nas condições de pressão constante de 6 bar de H2 e temperatura de 340°C. O tempo utilizado neste carregamento gasoso foi de 48 horas.

Os resultados de EBSD foram obtidos no Labmi (Laboratório de Microscopia), na DIMAT localizado no INMETRO utilizando um Microscópio Eletrônico de Varredura (MEV) modelo FEI-QUANTA 200, equipado com acessório para EBSD, utilizando o programa OIM da TSL, versão 2006. Durante a aquisição de dados foram utilizadas a tensão de 20Kv e corrente de 6.6nA.
3. RESULTADOS E DISCUSSÃO

No ábaco de indexação, para componentes de textura observamos que para as seções de φ constante do espaço de Euler, os planos paralelos à superfície dos tubos, são representados por linhas verticais e as direções que pertencem a estes planos e que são paralelas ao eixo axial são pontos superpostos a essas linhas. Dentro desta perspectiva, podemos afirmar que seria desejável obtermos uma grande densidade de isolinhas paralelas a primeira linha vertical de cada seção de φ constante, local aonde são representadas as componentes {0001}<uvtw> .

A seguir são apresentados os resultados obtidos por difração de raios-x, na forma de FDOC para as seções de φ constante igual a 0° e 30°. A FDOC apresentada na Fig.2 representa o resultado de textura obtido na superfície externa do tubo e na Fig.3, o resultado obtido no centro da espessura. 
Para a superfície externa, nas seções de φ=0o e  φ=30o destaca-se a componente de textura (0001)[1-100], observada na seção φ=30o com intensidade igual a 3, o que significa que esta orientação está presente no tubo 3 vezes mais do que estaria em um material sem textura. Também foram observadas as componentes (0001)[10-10] para φ=0o e (0001)[0-110] para φ=30o, ambas com intensidade 3 vezes o randômico.
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Fig.2 – FDOC calculada para a região externa do tudo
Para a região do centro da espessura foram observadas as componentes: (0001)[1-210] e (0001)[2-1-10] também com intensidades iguais a 3. Para a superfície interna do tubo, Fig.4, observam-se na seção de φ=0o as componentes (0001)[10-10] com intensidade 2 e (0001)[1-210] com intensidade 3 vezes o randômico.
As medidas de microtextura foram realizadas em quatro regiões distintas da amostra após um carregamento gasoso de hidrogênio com pressão constante de 6 bar de H2 e temperatura de 340°C. Os resultados foram expressos pelo somatório dos 4 resultados individuais, obtidos nas 4 regiões de análise e estão apresentados na Fig.5, através do mapa de OIM. Com o auxílio da figura de polo inversa, foi possível observar nos mapas que após o tratamento dos dados é predominante à concentração da orientação do polo basal (0001) o que facilitou o crescimento dos hidretos de zircônio paralelos ao plano da superfície dos tubos.
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Fig.3 – FDOC calculada para região do centro da espessura da parede do tubo.
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Fig.4 – FDOC calculada para a região da superfície interna do tubo.

Tenchoff (10, 11) analisou as texturas de tubos de Zircaloy extrudados e submetidos à laminação em passo peregrino para diferentes valores de redução da seção do tubo. Ele observou que a textura resultante foi semelhante à esperada para chapas laminadas. Segundo o autor, esta textura é proveniente do processo de deformação onde os polos basais (0002) tendem a se alinhar com a direção normal da chapa através da sua direção transversal ou, no caso de tubos, tendem a se alinhar com a direção radial através de sua direção tangencial.
Kumar, K, M.; et al (7) avaliaram a evolução da microestrutura e da textura cristalográfica durante o processo de fabricação dos tubos de pressão utilizados nos reatores nucleares da Índia, fabricados com a liga Zr-2.5%Nb. Eles concluíram que o desenvolvimento da textura está fortemente relacionado com a concentração relativa de planos basais ou textura basal (0002), nos planos de laminação, longitudinal e transversal.
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Fig.5 – Mapa de OIM (amostra hidrogenada), após rotações e limpeza de dados.



Resultados obtidos por Kim, S, S.; et al (12) mostraram que a taxa de propagação de uma trinca aumenta com a densidade de polos basais na direção normal ao plano da trinca. Eles atribuíram este comportamento ao mecanismo de iniciação da trinca causada por hidretos.


De acordo com os resultados obtidos, a componente (0001)[10-10] apresenta-se mais intensa na região externa do tubo, 3 vezes o randômico, em relação as outras duas regiões estudadas. O mesmo comportamento foi observado para as componentes (0001)[1-100] e (0001)[0-110]. A componente (0001)[1-210] apresentou intensidade constante, igual a 3 vezes o randômico, ao longo da espessura do tubo. Finalmente, a componente (0001)[2-1-10] apresentou intensidade máxima de 3 vezes o randômico na região central da espessura e mínima, 2 vezes o randômico, na superfície interna do tubo.

4. CONCLUSÕES
a) Os resultados das Funções de Distribuição de Orientações Cristalinas mostraram que as orientações predominantes foram: (0001)[1-100], presente na superfície externa do tubo, e (0001)[1-210] presente nas regiões da espessura e da superfície interna do tubo. 
 b) As medidas de Microscopia de Imagem por Orientação reafirmam a prevalência da orientação polo basal (0001), que minimiza os efeitos dos hidretos de hidrogênio. 
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CRYSTALLOGRAPHIC TEXTURE OF A ZIRCONIUM ALLOY TUBE PRODUCED BY COLD ROLLING
ABSTRACT

This work consists of a crystallographic texture analysis by means of x-ray diffraction and microtexture analysis by EBSD technique, of a tube made of zirconium alloy, comercially known as M5. The object of this study is the distribution of the {0001} <uvtw> texture component, which helps to control the degrading action of zirconium hydrides. The texture measurements were performed in three regions of the as received sample: near the outer surface, at the center thickness and near the inner surface. For microtexture evaluation, the sample was hydrogenated for 48 hours, and analyzed at four distinct regions of the tube wall, all of them close to the hydrides. The results showed the presence of the texture component (0001) [1-100] in the tube outer surface and the component (0001) [1-210] in the half thickness and inner surfaces. The EBSD results also confirmed the presence of  basal orientation (0001) on the tube surface.
Keywords: crystallographic texture, zirconium alloy, zirconium hydrides.
