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DETERMINACION DE TEXTURA CRISTALOGRAFICA MEDIANTE DIFRACCION DE
RAYOS X
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En un material policristalino cada grano tiene, en general,
una orientacién cristalografica distinta. Estas orientaciones
pueden estar distribuidas al azar o estar agrupadas preferen-
cialmente alrededor de alguna direccién, referida a un sistema
de coordenadas fijo a la muestra. En este Gltimo caso se dice que
el material posee textura cristalografica (1) (2).

La orientacidén de cada grano en un material policristalino
se puede especificar por la orientacibén de sus planos cristali-
nos y esta, a su vez, se puede determinar por técnicas de di-
fraccién. Es claro que en la practica no se determina indivi-
dualmente la orientacidén de cada uno de los cristales que com-
ponen una muestra, sino que se promedian los efectos de numero-
sos granos simultaneamente.

La importancia tecnolégica de las texturas se debe a que
ésta puede modificar sensiblemente las propiedades mecanicas
de un material. En el caso de las aleaciones de circonio y en
particular el Zircaloy-4, aleacifén que se utiliza en‘la fabri-
cacién de tubos para elementos combustibles nucleares, la tex-
tura cristalogrdfica se desarrolla cuando el material es some-
tido a los procesos de fabricacidn. ‘

En este informe se describe el procedimiento de determina-
cién de textura cristalogridfica de tubos de Zircaloy mediante
difraccién de Rayos X y se presentan los primeros resultados
obtenidos durante la puesta a punto del método.

II. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL
IT. 1. FIGURA DE POLOS

La textura de un material en una direccién determinada se
expresa mediante el coeficiente de textura TC. Este es igual
al cociente entre el nimero de planos cristalinos de indices de
Miller (hkl) normales a aquella direccidén y el nimero de planos
de iguales indices de una muestra de referencia, que no posee
orientaciones preferenciales (3).

TC igual a la unidad significa que en la direccidén corres-
pondiente no hay orientaciones preferenciales. Valores mayores
de TC corresponden a una acumulacidén de planos cuya normal coin-
cide con esa direccidn y reciprocamente valores menores que la
unidad indican una reduccién con respecto a la muestra de refe-
rencia.

La intensidad difractada correspondiente a una reflexidn
(hkl) es directamente proporcional al nimero de planos irradiados.
Consecuentemehte, los TC se calculan mediante un cociente de in-
tensidades.

Para tener un conocimiento completo de la distribucién de
orientaciones de una cierta familia (hkl) es necesario medir
los TC en todas las direcciones posibles. Posteriormente 1los
resultados grafican en una proyeccidén estereogrdfica y se
trazan las curvas de nivel o zonas de igual intensidad. La cons-
truccidén resultante se denomina figura de polos, figura 1, y es
la manera mads conveniente de describir la distribucidén de orien-
taciones en el espacio (1) (2).

Para describir la textura en tubos se toma como sistema
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de referencia las direcciones longitudinal DL, radial DR y
transversal DT del tubo, tal como se muestra en las figuras
2y3.

Las tres orientaciones de los prismas hexagonales con el
eje ''c" aproximadamente paralelo a las direcciones de referen-
cia estan representadas en la figura de polos (0001), figura 3,
por las zonas D, C y A,

La textura de tubos de Zircaloy, usados como vainas de
elementos combustibles, es tal que los polos (0001) se orien-
tan preferencialmente en forma perpendicular a la direccién
longitudinal del tubo DL, con una inclinacién entre 30 y 40°
respecto de la direccién radial (4) (5). Su figura de polos
(0001), figura 1, consiste en una franja estrecha de densidad
apreciable que se extiende entre DR y DT, con dos midximos simé-
tricos que son caracteristicos de la textura de tubos y chapas
laminadas. La posici6én e intensidad de estos midximos depende
del proceso de fabricacidén y estdn estrechamente relacionados
con el comportamiento de las propiedades mecédnicas.

IT.2. EQUIPAMIENTO EXPERIMENTAL

Se dispone de un goniémetro de Schulz marca Siemens, ins-
talado con una fuente de rayos X marca General Electric. Se
utiliza radiacién filtrada de Fe Ka . Como el montaje de Schulz
corresponde a una geometria por reflexidén, este equipo permite
determinar la figura de polos hasta una inclinacién de 70°res-
pecto a la normal a la superficie de la muestra que correspon-
de a la direccién radial DR en el caso de tubos.

Durante el funcionamiento del gonidémetro, figura 4, la
muestra realiza tres movimientos:

a) rotacién en su propio plano alrededor del eje BB, dngulo ¢.
b) rotacién alrededor del eje horizontal AA, adngulo a.
c) oscilacién en su plano en la direccién CC'

Los movimientos de rotacién permiten explorar la figura de
polos siguiendo dos posibles modos de operacidn:

1) Barridos radiales. Para cada valor de ¢ éntre 0 y 3609 o
varia de 0 a 70° En este caso la medicién se realiza siguien-
do caminos radiales en la proyeccién estereogrifica.

2) Barridos en espiral. Las rotaciones segin los angulos a Yy
$ son simultidneas y sincronizadas. Por cada vuelta completa
en ¢ , a avanza en en intervalo Aa. En este caso los polos
(hkl) describen una espiral en la proyeccién estereogrifica.

En nuestro equipamiento se ha agregado un sistema electré-
nico de avance por pasos, marca Camberra, que permite explorar
la proyeccidén estereogriafica punto por punto. Con este dispo-
sitivo se pueden obtener figuras de polos con mayor precisidn,
en comparacién con el modo de operacién continuo. En todos los
casos las intensidades difractadas son detectadas por un conta-
dor proporcional y finalmente una impresora proporciona los da-
tos en forma de cinta perforada para su procesamiento posterior.

IT.3. MODO DE OPERACION Y RESULTADOS

Las condiciones de funcionamiento del gonidmetro exigen
que la muestra sea plana, bien pulida y de una dimensién mini-
ma de 24mm de diametro. Para el caso de tubos de Zircaloy, el
procedimiento de preparacién de la muestra es el sigulente:
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1) Adelgazamiento mecdnico del tubo hasta un espesor de pared
de 0.Tmm

2) Pulido quimico hasta un espesor final de pared de 0.05mm

3) Corte longitudinal, enderezado eldstico y pegado en soporte
plano.

Una vez alineado correctamente el goniémetro, se deben
fijar las condiciones de operacién de acuerdo a cada caso par-
ticular. El procedimiento de operacién se puede resumir en los
siguientes pasos:

1) Colocacién de la muestra en el goniémetro respetando las con-
diciones de alineacién.

2) Determinacién de la ranura que define el ancho del haz de
rayos X. Esta es funcién del tamafio de la muestra, del angulo
de difraccién 26 y del madximo &dngulo de inclinacién a-

3) Determinacién de la ranura del contador. Su altura es fun-
cién del intervalo Aa entre dos puntos consecutivos y su ancho
se fija en funcién de un compromiso entre el ensachamiento de
las lineas de difraccién por desfocalizacidén cuando aumenta «

y la superposicidén con lineas vecinas.’

4) Medicién de las intensidades de la muestra siguiendo el mé-
todo de barridos radiales o por espiral. Aqui se deben esta-
blecer los valores de Ao y A¢ dependiendo de la precisidén reque-
rida. El1 tiempo de medida debe ser igual para todos los puntos
y se fija de acuerdo a la intensidad de la lfinea.

5) Medicién de las intensidades de la muestra de referencia,

sin orientaciones preferenciales.

6) Calculo de los coeficientes de textura

IM - FM
IR - FR

TC=

IM y IR, intensidades de la muestra y de la referencia
respectivamente
FM y FR, intensidades de fondo correspondientes
7) Construccién de la figura de polos.

Del andlisis de los distintos modos de operacién se esta-
blecieron las siguientes condiciones experimentales para el es-
tudio de texturas de tubos:
ancho ranura R,: 1.5mm
ancho ranura RZ:\Smm, polos (0001

7.5mm, polos (1010)
radio del goniémetro: 172mm
dngulo a: 0-70° en pasos Aa=5°
dngulo ¢: 0-360°en pasos A¢p=15°
modo de operacién: barridos radiales
tiempo de contaje por punto: 10 segundos
n° de puntos medido por figura de polos: 360
fuente de rayos X: Fe K, 40KV, 10 mA.

En las figuras 5 y 6 se muestran los resultados obtenidos
correspondientes a un tubo de Zircaloy, de fabricacién alemana,
dentro de especificaciones de calidad. La figura 5 corresponde
a la superficie exterior y la figura 6 a la superficie interior
del tubo.

Las figuras de polos (0001) presentan el aspecto caracte-
ristico de la textura de tubos: concentracién de polos en una
franja estrecha, comprendida entre DR y DT con mdximos simétri-



330

cos muy intensos. Esto significa que los cristales individua-
les del material estan orientados de tal modo que los polos
(0001), esto es el eje "c", son preferencialmente perpendicu-
lares a la direccién longitudinal del tubo, con una inclinacién
promedio respecto de la direccidn radial de:

d= +37°, cara externa a_ralll! , O<a< 70°

G~ +35°, cara interna TTIT

Se observa que la superficie interior del tubo presenta una

textura mas acentuada, con maximos de densidad mas definidos y

corridos hacia el centro de la proyeccién. Esto se refleja tam-
bién en las figuras de polos (10?0) pues la zona central es de
muy baja intensidad y notablemente mas extendida en la cara inte-
rior del tubo.

Obsérvese también que la textura presenta una asimetria no-
table respecto de la direccidén transversal DT. Esto significa
que son mas frecuentes los cristalitos con el eje "c" inclinadoés
en el sentido positivo de laminacién DT que en el sentido contra-
rio. NJdtese por ejemplo la forma de los perfiles de intensidad
6. Puede verificarse ademds que esta asimetria es mas acentua-
da en la cara interior.

La figura 7 muestra la textura de un tubo de Zircaloy, cara
interna, cuya Gltima etapa de procesamiento fue relizada en el
pais, con una deformacidén en frio del 57% y un tratamiento tér-
mico de recuperacién de 2 horas a 520°C. Se observa que la fi-
gura de polos muestra una textura aun mas acentuada que el tubo
anterior y mas concentrada hacia la direccién radial. Esto se
deduce de la posicién de a=~28°en la figura de polos (0001) y por
el desplazamiento general de polos (10%0) hacia el borde de 1la
proyecciodn.

La concordancia de los resultados obtenidos en estas pri-
meras experiencias con la informacidn existente en la literatura
(4) (5) (7) (8) es altamente satisfactoria
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Figura 4






