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RESUMO
As ligas de Zircônio têm excelente desempenho para aplicações que exigem boa resistência mecânica em temperaturas e pressões elevadas, boa resistência à corrosão, alta estabilidade à radiação e baixa seção de choque para absorção de nêutrons. Estas propriedades dependem fundamentalmente de fatores como: composição química, microestrutura, orientação cristalográfica e fases presentes na temperatura de trabalho. O estudo apresentado, avaliou a correlação entre processamentos termomecânicos, desenvolvimento da textura cristalográfica e propriedades mecânicas da uma liga Zr-Nb. Foram criadas rotas de processamento termomecânico que consistiu em: forjamento e laminação a quente, laminação a frio e recozimento. Propriedades mecânicas foram analisadas por meio de microdureza. A evolução da textura do material ao longo do processamento foi avaliada através da Função Distribuição de Orientações Cristalinas. O desenvolvimento da textura mostrou-se compatível com a laminação a passo peregrino, apresentando componentes finais (-1 0 1 3) e (-1 0 1 4), com intensidades de até 14.
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INTRODUÇÃO
Nos últimos anos a utilização das ligas de Zircônio tem aumentado em razão de seu excelente desempenho em aplicações que exigem boa resistência mecânica em temperaturas e pressões elevadas, boa resistência à corrosão, alta estabilidade térmica, alta estabilidade à radiação, boa ductilidade, boas propriedades de transferência de calor e baixa seção de choque para absorção de nêutrons. Estas propriedades dependem fundamentalmente da composição química, microestrutura, orientação cristalográfica, fases presentes na temperatura de trabalho e sua evolução ao longo do tempo. A textura cristalográfica é um fator indispensável para a obtenção de bons resultados na determinação destas, assim como propriedades como alta resistência à fluência e alta resistência à fragilização por hidrogênio(1,2).

Os hidretos são formados quando o hidrogênio presente em uma atmosfera corrosiva é adsorvido pelo zircônio. Estes têm forte impacto sobre as propriedades mecânicas da liga, pois a fragiliza tornando-se potenciais pontos concentradores de tensões sendo assim propícios para início de fraturas(3,4). A partir de observações como estas, assim como o entendimento sobre a influência do processamento mecânico sobre a textura cristalográfica do material, surgem à importância de se estudar e analisar o processamento termomecânico deste material de modo a obter uma textura adequada à minimização da fragilização por hidrogênio(5). 

É possível encontrar na literatura propostas de rotas de processamento(6,7) que visam à combinação de propriedades mecânicas e textura para algumas ligas de zircônio. A otimização da textura cristalográfica deste material garante o aumento da vida útil do material, minimizando a formação de hidretos, como por exemplo, na seção transversal de tubos. Estes hidretos tendem a formar plaquetas paralelas ao plano basal (0002) [uvtw](5). Portanto, para evitar a rápida fratura da chapa, o ideal é que o plano basal mantenha-se paralelo à sua superfície e as plaquetas sejam formadas nesta orientação ao invés de alongadas na direção da espessura. 
O presente artigo tem como objetivo avaliar algumas rotas alternativas de processamento termomecânico para a otimização de propriedades de uma nova liga de zircônio com cerca de 1% Nb para uma possível aplicação em tubos de elemento combustível.  Tem ainda como objetivos analisar a evolução da textura cristalográfica do material após cada etapa do processo e avaliar o comportamento mecânico a partir de ensaios de microdureza, visando, principalmente, desenvolver obter um bom desempenho frente à hidretação que estes materiais sofrem no decorrer de sua vida útil. 
MATERIAIS E MÉTODOS
Foi utilizado tarugo de uma liga nova liga de zircônio cuja composição básica é Zr-1%Nb. As amostras seguiram a seguinte nomenclatura: A X Y ZZ, onde: X- Referente às temperaturas de Forjamento a quente, sendo, 8 equivalente às amostras forjadas a 800°C e 9 referentes às amostras forjadas a 900°C; Y – Refere-se às temperaturas de laminação a quente, utilizando critério semelhante ao do item X e ZZ – Refere-se ao percentual de redução na laminação a frio.

As rotas de processamento termomecânico iniciaram-se com forjamentos realizados com um martelo de queda livre com acionamento por correia com capacidade de 550 kg/m. Na condição 1 (C1), todas as marteladas foram realizadas a 800°C e na condição 2 (C2) de forjamento apenas a primeira martelada foi realizada a 900°C e as demais a 800°C. 
Seguiu-se a laminação a quente: 600°C e 800°C, em um laminador do tipo FENN 150 – HARTFORD. Na etapa posterior fez-se laminação a frio com os seguintes graus de redução: 60, 70 e 80% em relação à espessura das placas. Ao final de cada etapa, foram retiradas tiras do material para análise de textura, análise microestrutural e microdureza Vickers. 
Após laminação a frio realizou-se recozimento em forno resistivo modelo artesanal de produção própria do Centro Brasileiro de Pesquisas Físicas – CBPF acoplado a um equipamento de vácuo. As amostras foram previamente encapsuladas em um tubo de quartzo, o qual foi selado e fez-se vácuo de aproximadamente 7 x 10-5 mbar. As temperaturas de tratamento foram de 600°C ou 750°C por 1 hora, com taxa de aquecimento de 10°C/min e mantidos no patamar por 1 hora. O resfriamento: fora do forno, porém dentro do tubo de quartzo.
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, 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 Roe(8). 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 indexação(9) 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 Roe(8).
Foram realizados ainda ensaios de microdureza Vickers, em equipamento modelo SHIMADZU MV-2, com carga de 100g, tempo de 15s.

RESULTADOS E DISCUSSÃO
Os resultados mostram a influência de parâmetros do processo como temperatura e diferentes percentuais de redução a frio na microdureza e textura da liga em estudo. A Fig. 2 resume os resultados dos ensaios de microdureza Vickers para diferentes condições de processamento.

A microdureza do material em sua estrutura bruta de fusão foi de 186,4 HV. Os materiais após forjamento apresentaram na condição 1 maiores valores de microdureza, em média, do que na condição 2, de maior temperatura inicial de processamento, sendo 237,4HV para C1 e 220,2 para C2.  
Foi possível observar que a laminação a 600°C produziu maiores valores de microdureza. As amostras A86 e A96 apresentaram valores de 289,2 HV e 299,6 HV, respectivamente. As amostras laminadas a 800°C, A88 e A98, apresentaram 221,8 HV e 284 HV, respectivamente. 
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Fig 2: Resultados de ensaios de microdureza Vickers. (a) Grupo 86, (b) Grupo 88, (c) Grupo 96 e (d) Grupo 98.

O percentual de redução a frio influenciou no comportamento do material para a propriedade de microdureza. As amostras do grupo 88 e 96 tiveram a dureza aumentada à medida que o percentual de redução era elevado. Pode-se considerar que o grupo A86 manteve seus valores constantes. Tendo em vista que os valores apresentados para as amostras A98 estão dentro da faixa de erro previsto pelo ensaio, apesar da leve inclinação mostrada no gráfico, considera-se também que a propriedade manteve-se constante para os percentuais de redução a frio de 60 e 70%, sendo estes 238 HV e 234 HV.
A redução de 60% por laminação a frio provocou diminuição do valor de microdureza, com exceção da amostra A8860. Para a redução a frio de 70%, mais uma vez as amostras provenientes do grupo A88 mostraram comportamentos contraditórios aos grupos. O valor da microdureza diminuiu com relação às amostras laminadas a quente a 800°C. Enquanto nos demais grupos foram aumentando em relação às amostras laminadas a quente, as amostras do grupo A88 tiveram este valor diminuído. 
Para a redução a frio de 80%, a tendência da curva de dureza continuou a mesma, com queda dos valores das amostras do grupo A88 e aumento nos valores das demais. 

O recozimento a 600°C produziu uma redução no valor de dureza para a maioria das amostras. Apenas a amostra A8860 mostrou o mesmo valor de dureza apresentado na laminação a frio. As amostras recozidas a 750°C também apresentaram uma diminuição no valor de dureza, em sua maioria. A amostra A8660RR manteve a faixa de dureza resultante do recozimento a 600°C em 235 HV. Outra exceção foi à amostra A9670 que mostrou dureza mais elevada do que a apresentada no recozimento anterior e inclusive maior do que a dureza medida para a A9670, como laminada a frio. O valor de microdureza desta amostra após recozimento a 750°C foi de 247,4 HV.

Os resultados encontrados na avaliação das microdurezas estão na mesma ordem de grandeza de outros encontrados na literatura. YUNG (2009) estudou o comportamento de recristalização das ligas HANNA-4 (Zr-1,5%Nb, 0,4%Sn, 0,2%Fe, 0,1%Cr) e HANNA-6 (Zr-1,1%Nb, 0,05%Cu). As ligas foram fundidas, laminadas a quente e laminadas a frio com reduções de até 55% e recozidas entre 400°C e 750°C. Ele observou que a dureza diminuía com o aumento da temperatura de recozimento. A dureza do HANNA-4, por exemplo, passou 237 HV para 207 HV, o decréscimo ocorreu entre 400-600°C. No caso do HANNA-6, a dureza mudou de 233 HV para 180 HV quando a temperatura de recozimento aumentou de 400°C para 550°C. Ele observou que a dureza caiu até certo ponto, em torno de 600°C. Quando o recozimento ocorreu a partir de 650°C, a dureza de ambas as ligas tornaram a subir. 

Os resultados da avaliação das texturas cristalográficas são apresentados na Fig. 3, através das FDOC’s. Tendo em mente os diferentes processamentos termomecânicos empregados neste artigo é possível observar a presença frequente de três famílias de planos: {[image: image7.png]


 0 1 3}, {[image: image9.png]


 0 1 4} e {[image: image11.png]


 0 1 8}. Estas são presentes em todos os grupos de amostras e para cada uma das etapas de processamento. Contudo, com vistas no desenvolvimento da textura otimizada frente a hidretação da liga, que requer a presença do polo basal (0 0 0 1) paralelo à direção de laminação, observa-se que a amostra A8870 mostrou na etapa final do processamento, recozimento a 750°C, esta componente com a maior intensidade de textura dentre todas as amostras avaliadas.
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Fig 3: Resultados de Medições de Textura Cristalográfica

Os parâmetros utilizados para as amostras que apresentaram como principais componentes as orientações e ([image: image17.png]


 0 1 3) podem também ser considerados como otimizados, visto que, estas orientações estão inclinadas cerca de 30o em relação ao plano basal. Estes resultados corroboram com outros encontrados na literatura para materiais hexagonais(5,6,7), que relatam que mediante deformação a frio entre 50 e 80%, o plano basal encontra-se inclinado entre 20-40° ao longo da direção de laminação. 

O tipo de laminação a frio empregado neste trabalho para chapas pode ser comparado ao processo de laminação por passo peregrino usado na fabricação dos tubos de elemento combustível. TENCKHOFF (2005) mostra em seu trabalho sobre textura e mecanismos de deformação de ligas de zircônio que, a textura de chapas laminadas a frio é idêntica à dos tubo quando o processo de fabricação utiliza o parâmetro Rw/Rd<1, onde Rw é deformação na espessura da parede do tubo e Rd no seu diâmetro. Pois neste caso, têm-se condições de tensão e deformação comparáveis aos da laminação.

CONCLUSÕES
A rota amostra utilizada na produção da amostra A8870 mostrou-se como uma boa opção de processamento para a obtenção de tubos de ligas de zircônio com relação a formação a textura otimizada frente à hidretação da liga, com a presença do pólo basal (0 0 0 1) paralelo à direção de laminação. 
Outras rotas alternativas também apresentaram texturas adequadas ao controle da hidretação sendo possível destacar as seguintes: aquelas que mostraram como componente final a orientação ([image: image19.png]1013)
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ABSTRACT
The zirconium alloys has been showing excellent performance for applications that require good behavior mechanical resistance at elevated temperatures and pressures, corrosion resistance, high radiation stability and low cross-section for neutrons absorption.  These properties depend fundamentally on some factors like: chemical composition, microstructure, crystallographic orientation and phases presents in work temperature. This work evaluated the correlation between thermomechanical process, crystallographic texture and mechanical properties of a new Zr-Nb alloy. The termomechanical process route used included: hot forging; hot rolling; cold rolling and annealing process. Mechanical properties were examined using microhardness measurement. The texture evolution after the processing steps was examined by orientation distribution function . The texture development showed compatible with the pilger process, which is used for the tube production. The main final texture components werw (-1 0 1 3) e (-1 0 1 4), with intensities until 14.
Key-words: Zirconium alloys, themomechanical process, crystallographic texture.
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