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Resumo

Esse estudo estabeleceu uma relagdo entre textura em Zircaloy-4 para diferentes
reducdes obtidas por laminacao a frio (30% e 50%), temperaturas de recozimento,
no intervalo de cinco minutos a uma hora, assim como analise morfoldgica da
microestrutura da liga. Foram realizadas analises da evoluc&o da textura do material
através das figuras de pdlo e a partir de medidas de micro e macrotextura obtidas
por técnicas de Difracdo de Elétrons Retroespalhados e Difracdo de Raios-X.
Verificamos que a laminagdo auxiliou o processo de recristalizagao da liga, além de
influenciar uma textura de plano basal paralelo ao plano da liga.
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TEXTURE ANALYSIS OF ZIRCALOY-4 ALLOY

Abstract

This study established a relationship between texture in Zircaloy-4 for different
reductions obtained by cold rolling reductions (30% and 50%), annealing
temperatures, in the range from five minutes to an hour, as well as morphological
analysis of alloy microstructure. Analyses were made of the evolution of the texture
of the material through the pole figures and from measurements of micro and
macrotexture obtained by Electron Backscattered Diffraction techniques and X-Ray
Diffraction. We note that the cold rolling assisted the recrystallization process, in
addition to influencing a basal plane texture parallel to the rolled direction of the alloy.
Keywords: Zircaloy-4; Recrystallization, Macrotexture.
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1 INTRODUGAO

O alto consumo de energia nos dias atuais exige dos produtores uma alta demanda.
Visando tanto a questdo econdmica quanto a questao ambiental. Métodos limpos de
geracao de energia, cuja demanda de espago sejam reduzidos, traz atengao para a
energia nuclear.

As ligas de zirconio sdo amplamente utilizadas na industria nuclear para aplicagao
em elementos combustiveis de reatores nucleares, assim, € importante conhecer as
diversas propriedades desse material com o intuito de compreender os possiveis
defeitos aos quais o material esta sujeito na sua aplicagao afim e evita-los.

No entanto o zirconio possui uma microestrutura hexagonal compacta, cujo
conhecimento ainda é limitado, logo, o objetivo principal deste trabalho é investigar a
cinética de recristalizagao da liga Zircaloy-4, fabricada pelo processo de forjamento a
quente, sendo estudada a influéncia da recristalizagdo com a dureza e a
macrotextura da liga.

2 MATERIAIS E METODOS
2.1 Materiais

Para essa pesquisa, foi utilizado uma amostra circular da liga Zircaloy-4 produzida
por forjamento com 200 mm de didmetro. Foram cortadas amostras do material da
seguinte maneira: primeira amostra do material como recebido, e as outras duas do
material laminado a frio com taxa de reducdo de 30% e 50% da espessura. A
composic¢ao do Zircaloy-4 (ASTM - R60804) é:

Tabela 1.
Elementos de liga (% em massa)
Sn Fe Cr O
1,2-1,7 0,18 - 0,24 0,07-0,13 1000 - 1400 PPM
2.2 Métodos

Filosofia da Metodologia:

Para conduzir o estudo sobre efeitos da laminagdo na liga Zircaloy-4 foram
realizadas comparagdes da microestrutura de amostras que passaram pelo seguinte
processo: conformagdo mecénica através da laminacéo a frio e recristalizagao de
trés amostras (como recebida, laminada com redug¢des de 30% e 50%). Em seguida,
realizamos um estudo utilizando o método de difragdo de Raios-X da amostra que
passou por uma laminagao de 50% reducao de espessura para diferentes tempos de
tratamento térmico a 800°C.

2.2.1 Laminacao a frio
Foram cortadas duas tiras da peca circular para laminagao a frio com taxa de
reducao da espessura de 30% e 50%.

2.2.2 Preparacao metalografica

As amostras foram preparadas pelo seguinte processo: corte das amostras em
tamanhos médios de embutimento, lixamento das pecas, polimento com ataque para
revelar as caracteristicas microestruturais da liga.



Para o polimento com ataque simultaneo foi realizado com uma solugao de: 45%
H20, 45% HNOs, 10% HF, padrao para ataque metalografico de zircénio [1].

2.2.3 Analise microestrutural

A analise microestrutural foi realizada no Laboratério de caracterizagao de Materiais
(LACAM) utilizando os microscépios otico e de varredura. A partir do microscopio
otico, obtivemos fotos das amostras utilizando luz polarizada para evidenciar os
graos do material e o dimensionamento dos graos foi feitos a partir do microscépio
de varredura.

2.2.4 Difragao de raios-x

Utilizamos as técnicas de difracdo de raios-x nas amostras como recebida, laminada
a frio com redugbes de 30% e de 50% de sua espessura para montar os
difratogramas. As amostras foram lixadas e analisadas em um difratbmetro de Raios
X da marca Philips, da série X’Pert, com radiagéo de cobalto Ka (A = 1,7890 A)
pertencente ao Laboratério de Caracterizagdo de Materiais (LACAM).

2.2.5 Macrotextura

Apods a obtencéo dos difratogramas das amostras, foram montadas figuras de podlo
através de um gonidbmetro acoplado ao difratbmetro utilizado com o software
Labotex 3.0%, também pertencente ao LACAM.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Analise Microestrutural

3.1.1 Material como recebido

Para a realizagdo da analise do material como recebido foi feita o procedimento
metalografico mencionado. Foram testadas variagdes de solugcado e tempo de contato
até obtermos uma superficie brilhante e refletora com a solugdo supracitada
utilizando um tempo de contato de aproximadamente 15 segundos. A amostra foi
analisada utilizando o microscopio 6tico, revelando que os grados com dimensdes
superiores a 250um como mostra na figura 1.

ApOs a caracterizacdo do material
como recebido, foram realizadas
tentativas de recristalizacao,
realizando tratamento térmico a
650°C por 2h como mostrado na
figura 2.
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Figura 1. Micrografia como recebida - aumento de 100x



Apbés  verificar que nao  houve
recristalizacdo, as amostras foram
laminadas com o intuito de facilitar a
recristalizagédo. A laminagéao a frio resulta
na deformagéo dos graos, aumentando o
numero de discordancias por unidade de
area da amostra. As discordancias tém
efeito repulsivo sobre as adjacentes o
que resulta num acumulo de energia,
que funciona como catalisador no
processo de recristalizagao.

Figura 2. Micrografia apos aquecimento 650°C por 2h - aumento de 100x

3.3.2 Amostras laminadas

As amostras como recebidas passaram por um processo de laminagao a frio com
taxas de redugao da espessura em 30% e 50% e apos laminadas, passaram por um
tratamento térmico de 800°C de 5 minutos como apresentado nas figuras 3 a 6.

[ e = : ; A o Figura 4 Micrografia apos laminag&o de 30%
Figura 3 Micrografia apds laminagéo e tratamento térmico de 5 minutos - aumento
de 30% - aumento de 200x 500x
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Figura 5 Micrografia ap6s laminagéo Figura 6 Micrografia apos laminagédo de 50%
de 50% - aumento de 200x e tratamento térmico de 5 minutos - aumento

500x



A Figura 7 mostra o difratograma padrao da amostra de zircdnio puro baseado nos
dados da Tabela 3 baseado na radiagéo de cobalto Ka. (A = 1,7890 A) pelo software
PowderCell - PCW®.

Tabela 3 — Picos e Angulos Zirconio Puro .
Picos e Angulos difragdo - Zr Puro

h ki |1 26 (°) h ki 1 20 (9)
1 0 -1 0 37,275 1 0 -1 3 75,400
0 0 0 2 40,679 2 0 2 0 79,459
10 -1 1 42,665 11 2 2 81,629
10 -1 2 56,351 2 0 2 1 82,961
1 1 2 0 67,219

Fonte: Software PCW®

£ &

Figura 7: Picos de difragao Zirconio puro.
Fonte: Software PCW®

Baseado no software, os resultados que serdao analisados sdo os trés primeiros
picos que correspondem respectivamente a um plano prismatico, basal e piramidal
segundo da amostra, em concordancia com os resultados Barrett e Massalski [2].
Apds a obtencado de dados sobre os padrdes de difragao de Zr, foram realizados os
difratogramas das amostras: como recebida, com redugdo de 50% e reducdo de
50% nos intervalos de 5, 20, 40 e 60 minutos. Os resultados sdo apresentados nas
Figuras 8, 9 e 10.
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Figura 8: Difratograma da amostra de Zircaloy-4 no estado como recebida.
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Figura 9: Difratograma da amostra de Zircaloy-4 apés 50%.
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Figura 10: Comparativo difratograma das amostras com reducéo de 50% para intervalos de tempo:
5minutos, 20 minutos, 40 minutos e 60 minutos. No eixo y se encontra CPS e no eixo x é o angulo 26.
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Tabela 2.

Amostra Pico h k i 1 20 (°) Plano
Maximo
(CPS)

Recebida 1163 1 0 -1 1 42.420 Piramidal

Reducio 50% 1399 0 0 0 2 40.620 Basal
5 minutos 1444 1 0 -1 1 42.540 Piramidal
20 minutos 1444 1 0 -1 1 42.560 Piramidal
40 minutos 1362 1 0 -1 1 42.620 Piramidal
60 minutos 1376 1 0 -1 1 42.620 Piramidal

Na amostra da liga Zircaloy-4 como recebida é possivel identificar diferencas entre
os valores dados como padrdo. Ha uma inversido de intensidade, no caso, o plano
piramidal aparece com uma maior intensidade que os demais, ou seja, esse plano
esta paralelo a superficie.

Como esperado, o processo de laminagao tende a girar o plano de deslizamento de
metais hexagonais compactos em diregdo ao plano da chapa laminada e, de acordo
com a tendéncia, a textura predominante é a do plano basal [3]. ApOs o
encruamento, o material apresentou um aumento representativo no plano basal, que
€ o0 plano de deslizamento predominante, sugerindo que o material tem uma
tendéncia de alinhamento da concentracdo desses planos apds a laminagdo, ou
seja, os planos basais tendem a ficar paralelos ao plano de laminagao, evidenciando
uma textura de deformacéao.

Para as amostras recristalizadas € notavel o aparecimento de uma textura similar a
da amostra como recebida e, ao passo que o tempo de tratamento térmico
aumentou, houve uma tendéncia dos picos piramidal e basal igualarem suas
intensidades, o que sugere uma distribuicdo aproximadamente igual de densidades
dos planos basais e piramidais paralelos a superficie da amostra.

3.2 Figuras de Pdlo

Foram geradas figuras de pdélo para o plano basal e piramidal para que fosse
realizada a comparagao com os resultados da analise preliminar de intensidade dos
picos apresentados pela difracdo de Raios-X. As Figuras 11 a 15 apresentam os
resultados obtidos na amostra com redugdo de 50% de deformacédo e para os
diferentes tempos de aquecimento.
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Figura 11: Figuras de polo amostra laminada 50%: a) (0002) e b)(10-11).
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Figura 12: Figura de pdolo amostra laminada 50% com aquecimento de 800°C no intervalo de
5 minutos: a) (0002) e b)(10-11)
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Figura 13: Figura de podlo amostra laminada 50% com aquecimento de 800°C no intervalo de
20 minutos: a) (0002) e b)(10-11)
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Figura 14: Figura de pdlo amostra laminada 50% com aquecimento de 800°C no intervalo de 40
minutos: a) (0002) e b)(10-11)

Leveals

Zr—SE‘;u —-(::r-'::.:lﬂlill Zr—ﬁEl-‘:u - _C;hmin

Min=0.192
I ax=5.057

Figura 15: Figura de polo amostra laminada 50% com aquecimento de 800°C no intervalo de 60
minutos: a) (0002) e b)(10-11)

Assim como os difratogramas apontam uma tendéncia de ocorrer uma intensificagéo
do plano basal com a superficie da amostra apds a laminagéao, as figuras de polo
analisadas para o material deformado apresentam esse aumento de intensidades do
plano basal comparada ao plano piramidal. No decorrer da analise das figuras de
polo, diferente do indicado nos difratogramas, verificamos uma leve tendéncia de
intensificacdo dos planos basais ao invés dos planos piramidais. Como a medida é
feita a partir da intensidade 1.0, que indica a aleatoriedade da textura da amostra,
temos que a variagdo maxima gira em torno de 3.0 niveis de intensidade para as
amostras que passaram por 40 e 60 minutos de tratamento térmico. Assim temos
que a variagao nao é tao acentuada como mostrado nos difratogramas.



4 CONCLUSAO

4.1. Foi verificado que a deformacgao a frio, encruamento, tem grande influéncia
como um facilitador para o processo de recristalizacio;

4.2. Apos o encruamento o material obteve a recristalizagdo rapidamente, sendo
necessario somente 5 minutos para as duas reducoes;

4.3. Na analise dos difratogramas obteve-se um aumento no plano basal apds a
deformacgéo a frio, como era esperado, e uma tendéncia de igualdade de intensidade
entre os planos basais e piramidais no decorrer da recristalizagao para os diferentes
intervalos de tempo;

4.4. No difratograma da amostra como recebida foi observado, em relagdo ao
zircbnio puro, uma reducdo intensa no plano prismatico, juntamente com uma
reducdo para uma intensidade minima do mesmo apds a deformacao e a tratamento
de recristalizagdo. Mostrando que os comportamentos da liga zircaloy — 4 sé&o
diferentes do material sem adicao;

4.5. A medida de macrotextura mostra uma tendéncia a intensificagdo do plano
basal em relacdo ao piramidal afirmando, nesse caso, um leve tendéncia de um
maior alinhamento dos planos basais em paralelo com a superficie.
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