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D ETERMINACION DE TEXTURAS DE TUBOS DE ZIRCALOY POR DIFRAC-
CION RASANTE DE ELECTRONES

N.J. MARCONE y M. IPOHORSKY
C.N.E.A.

I. INTRODUCCION

En trabajos anteriores (1) (2) se ha informado sobre
la posibilidad de determinar texturas cristalinas en meta-
les a partir de experiencias de difraccidn rasante de elec-
trones en el microscopio electrbénico Philips EM 300. En
ellos se detallan las experiencias efectuadas para deter-

m nar la textura de laminacidn en frio de l4dminas de Cu, Yy
en chapas de la aleacidn Fe-2.3% Si (3).

En el presente trabajo se describen las experiencias
realizadas para tratar de utilizar la misma técnica expe-
rimental en tubos de zircaloy. En estos tubos, utiliza-
dos como vainas en los elementos combustibles de los reac-
tores :de uranio natural, es fundamental el conocimiento de
la textura final, asi como de las etapas intermedias de fa-
bricaaién. Se considerd entonces interesante extender las
experiencias de difraccidn rasante mencionadas anteriormen-
te a la determinacidn de texturas en tubos, y ver cual po-
dria ser la contribucidén de la difraccidén de electrones
a estec problema.

II. PARTE EXPERIMENTAL

La preparacidn de las muestras es la parte mids delica-
da de toda la secuencia experimental. Por un lado el metal
Zr presenta una serie de problemas para su pulido, y por o-
tro , es necesario obtener una superficie plana de unos 3mm
X 4 mm a partir de tubos cilindricos de unos 11 mm de didme-
tro y de unos 0.8 mm de pared.

Se cortaron pequefias laminas curvas de cada tubo, de u-
nos 4 mm de longitud en la direccibén axial (generatrices
del tubo) por unos 3 mm en la direccidn tangencial. Estas
laninas fueron incluidas en material acrilico y pulidas me-
cimnmc amente de manera de obtener una superficie plana, tal
como se muestra en la misma figura. Se completd el pulido
con pasta de diamante de 1 u. Se realizaron numerosos inten-
tos de pulido electrolitico y pulido quimico para remover la
capa de material deformado por el pulido mecidnico. En ningu-
no de estos casos se pudo obtener diagramas de difraccibn de
la matriz de Zr, debido a los distintos tipos de contamina-
cién superficial proveniente de los reactivos.
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Eftonces, aprovechando las facilidades existentes en el
laboratorio (Evaporadora Edwards) se+comenzé con ataques
idénicos de 1la superficie con iones A" . Ya con las pri-
meras experiencias se obtuvieron resultados positivos
obteniéndose finalmente buenos diagramas después de unas
10 horas de ataque a 800 volts y 10 mA, y una presidn

de 5 x 10-3 mm Hg. En todos los casos se montaron pri-
mero las muestras sobre los soportes del difractdmetro

y luego se efectud el ataque idnico. Para minimizar los
efectos de contaminacidn de la superficie bombardeada

el tiempo durante el cual las muestras estuvieron en
contacto directo con aire en el traslado del evapora-
dor a la columna del microscopid, nunca fué superior

a unos 60 segundos.

La operacidn del difractdmetro de alta resolucidn
colocado en el microscopio Philips EM 300, asi como la
obtencidén del correspondiente diagrama de difraccién
de electrones, se describen en una publicacidn ante-
rior del laboratorio (2) . En el mismo trabajo se deta-
lla la manera de indexar el diagrama y la identifica-
cion de las reflexiones presentes.

III. RESULTADOS

En la Fig.2 se muestra el diagrama de difraccion
de electrones obtenido con el haz incidente segun la
direccion axial del tubo, es decir la direccion de 1las
generatrices del mismo.

El anillo N°2 correspondlente a la reflexidn
(1120), planos prismiticos de tipo 2, que presenta un
considerable refuerzo en una zona de unos + 20 °al-
rededor del eje radial, indica que una cantidad apre-
ciable de granos de la muestra estd orientada de tal
manera que estos planos estdn contenidos en la super-
ficie de la muestra. Ademds los dos refuerzos de in-
tensidad del anillo N°4, correspondiente a la refle-
xion (2020) indican que deben existir orientaciones
préximas a las indicadas. Los anillos N°1 y N°3 ,
reflexiones (1012) y (1013) respectlvamente de in-
tensidad distribuida en arcos mas o menos unlformes
alrededor de la direccidn radial, son consistentes con
las orientaciones mencionadas.

Rotando 1la muestra en 90°sobre su propio plano,
el haz de electrones incide segun la direccidén tan-
gencial del tubo. El1 diagrama de difraccidn obtenido
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en esta nueva orientacion es consistente con los datos
anteriores. El apreciable refuerzo de la intensidad

del anillo N°2, reflexidn (1120) es consistente con

la textura mencionada anteriormente. Lo mismo es vali-
do para los dos arcos del anillo N°4, reflexion (2020).
El anillo N°3 , reflexion (1013) se obtiene si 1la
celda hexagonal estd orientada como en la Fig.3, con
su eje € , direccidn (0001] formando un dngulo de unos
60°respecto de la direccidén” tangencial. '

A partir de las experiencias mencionadas, es po-
sible obtener una idea sobre los rasgos mds sobresa-
lientes de la figura de polo correspondiente. Por
ejemplo, eslposible dibujar la distribucion de 1los
polos de tipo (0001} en una proyeccidén estereografica
tal que contiene a la direccidén radial en su centro,
a la direccidén axial en su parte superior y a la
direccidén tangencial a la derecha, comparar con las
figuras de polo publicadas en la literatura (4).
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(b)

Fig.2 - Diagramas de Difraccion Rasante de Electrones
de un Tubo de Zircaloy.
a) ilaz paralelo a la direccion axial
b) Haz paralelo a la direccion tangencial
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