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RES (MO
Descre vem-se o pro;eto e construgdo de um gonxo
metro de textura com as segulntes caracteristicas:
1- adaptavel ao gornidmetro de varredurs mod.SG-7
ou 5G-8 da Rigaku-Denki ;

2- faixa de angulos mensuraveis de:
a) metodo de transmissao de Schulz

a 0: a 702
8 : 0° a 360
26 :15° a 16°

b) metodo de reflexao de Schulz

a : 0° a 0°

(o] (o]
8 : 0° a 360
26 :15° a 160°

3~ rotagdo o (qualquer passo miltiplo de 0,1);
4~ rotacao R (qualquer passo multiplo de 0,1).

As interfaces foram projetadas ¢ montadas a fim
de possibilitar a contagem dos dados e controle do go-
nidmetro de textura por meio de motores de pacso.

INTRODY

0 levantamento de figura de polo em metais e li-
g80 & na maioria dos casos eferuado por difracdo de
raics=X com ajuda de um gonidmetro de textura que permi
te 0 giro da amostra em torno de quatro eixos,

Em gonxometros de textura nio automaticon a8 var
redura dos #ngulos para coleta de dados erentrltn a pou
cas opcdes; se o processamento dos dados nio for feito
"on-1ine", consome-se muito tempo entre medida das in
tessidades e o levantamento da figura de pole, [1], [4)

0 uso da técnica de motores de passo acoplado a
v adcro-computador permite uma consideravel versatili-
dade nos passos de varredura dos angulos, sendo possi-
vel a utilizagao de novas estratégias de anilise e le-
vantamentos de figuras de polos com significativa econo
ala de tempo.

0 ob;ec;vo desse artigo € descrever o proJeto e
construgéo de um gonidmetro automatico de 2 exxou, ope~
rado por motores de passo, adaptavel ao goniometro de
varreaura SG-7 ou SG-8 de fabricagao Rigaku-Denki, Para
permitir a operagao desse goniometro de textura tem-se
desenvolvido programas computacionais em linguagem
"basic" que permite efetuar modos de varreduras que nao
se restringem apena: aos modos convencionais.

DESCM A0 DA TEXTURA POR FIGURA DE POLOS

Uma orientacao cristalografica "g" de um crista
lito individual em uma amostra pollcrxstnllna € def1n1
da pela orxentacao do sistema de coordenada cr1s:alxna
"Kc" em relagdo ao sistema de coordenada da amostra’Xp'
figura 1.

A orientagao de uma diregao cristalografica es
pecifica [uvw] pode ser determinada por duas coordena—
das angulares a e B. O cristalito ainda pode girar em
torno dessas direcoes e, portanto, é necessario fixar
um terceiro parametro para descrever completamente a
orientacdo do cristal, ie, o parametrod, figurat,[2].

Se a direcao juvw] da figura 1 € normal ao ria-
no de difracao (hkf), entao a intensidade difratada in
depende de . Portanto a partir de experimento de di-
fracao para levantamento de figura de polo,em amostras
pollcrlstallnas, pode-ge obter a distribuigao de orien
tagoes da direcao cristalografica [uvw] como funcao de
@ e B, conhecida como figura de polo (hkl). Logo a figu-
ra de polo (hkl) é uma projecdo bidimensional ao longo
da coordenada 6§ [2].
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FIGURA 1. Sistema de coordenada da amostra Ky e o
sistems de coordenads do cristal Ko, A
orientacdo g de Kc em relacdo a Ky pode
ser descrita pelos Bagulos a e 8 de uma
direcdo [uvw] e o @hgulo de rotacao § em
torno de {uvw],

PRINCIPIOS DO GONIOMETRO DE TEXTURA

Para amostras planas, o método mais conveniente
para levantamento da figura de polo é o metodo de
Schulz (3], pois utilizando-se de fendas convenlentes,
nao ¢ necessario nenhuma correc#o para absorcao ou des
focalizacao desde o centro da figura de polo até apro-
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mad:mente 70°

Para se efetuar o método de Schulz & necessario
um suporte para amostra, com 2 eixos, acoplado ao difra
tometro (que possue o giro € e 28). Todo esse conjunto
forma o gonlometro de textura que _possue, portanto, 4
eixos; a geometria do gonidmetro € mostrado na figura 2

DETETOR

Figura 2. Geometria do gonidometro de textura. O
eixo 3 € perpendicular a superficie da
amostra, e os eixos 0 e a' sao perpen-
diculares a B. No caso de transmissao
fixamos a=0 e rotamos &' e no caso de
reflexao fixamos a'=0 e rotamos a.

GONIOMETRO AUTOMATICO DE TEXTURA

0 goniometro de textura, mostrado na figura 3,
consiste de 3 partes principais:

a) fonte de raios-X com sistema primédrio de coli

magao do feixe.

b) um difratometro horizontal de varredura que
fornece o giro 8 e 208; o detetor de cintila-
¢ao situa-se no braco 26, junto com o sistema
de fendas secunddrio. Uma caixa de redugao,
para controle automatico do giro O e 26  ror
meio de motores de passo, estd em fase de con
clusao, e

c) um goniometro de 2 eixos montado sobre a basge
da varredura © do difratometro que proporcio-
na a varredura o e B; ambos os movimentos sao
equipados com motores de passo, operando com
passo minimo de 0,1

A faixa angular mensuraveis sao:

a) paga reflexao: o
150 < 20 < 150o

0o < B < 360o

00 < a < 70
b) pasa transmissao

< 28 < 1|6

0o < B < 3600

157 < a < 170

Os itens a e b fazem parte do goniometro de var-
redura convencxonal ja em disponibilidade em nosso labo
ratorio, pois, sdo aparelhos adquiridos junto a Rigaku
Denki & Co.

0 presente :rnbalho consistiu, entao, em constru
ir os seguintes acessdrios: i) um goniometro de doxs
eixos totalmente automatxco que se adaptasse ao gonzome
tro de varredura ja exxstente, e 11) interfaces e sis-
tema de controle e aquisi;ado de dados.

DESCRICADO DO EQUIPAMENTO

A flaura 4 mostra o arranjo esquendt ico do sis-
tema. 0 sistema de controle compoe-se de um mxxrocompu
tador Micro-engenho (da lirha apple) de b3 Kbvres de
memoria, uma impressora, dois acionadores de disco e
um video, todos de fabricacao nacional.

U micro-computador controla os moti.es de passo
do goniometro de dois eixos em suas fungoes elementa-—
res, giro a e B. Para tanto projetou-se e construi-se,
no IPEN-CNEN/SP, a interface entre os acionadores dos
motores e o micro-computador. Essa 1aterface permite,
por meio de software apropriado, selecionar a veloci
dade, sentido e o nimero de passo dos motores.

Gonlometro de textura consistinto de:

Figura 3.
a- Tubo de raios X com sistema primario de
fendas.
b- Gonidmetro de 2 eixos.

c- Difratometro de varredura.
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Figura 4, Arranjo esquematico do sistema.

Complementando o sistema eletionico de aquisi-
cdo de dados jd existente no laboratdrio, ou seja, con
tador, amglificador, ratemeter e registrador, foi cong
truido uma interface entre o micro-computador e o sis-
tema acima para armazenamento de dados e controle de
contagens. O armazenamento de dados ¢ primeiramente
feito no micro e na impressora e, em blocos, e guarda-
do em disco flexivel para posterior processamento dos
dadons. Este procedimento pode ser alterado por meio do
"goftware'

Para se realizar a interface, entre o micro-com
putador e o conjunto motores de passo-difratometro,foi



w
[

Figura 5. Modos de varredurs convencionais
5.a) varredura em espiral
5.b) varredura passo a passo

desenvolvido um modulo de aquisicdo e controle que aco-
moda 3 interfaces para acionamer‘o dos motores de passo
e uma interface para ser conectada ao contador de pul-
sos. Além disso, o modulo de aquisicdo e controle permi
te o controle manual dos motores de pasgso.

As interfaces de aquisicaoc de dados e controles
de motores, situados no micro-computador, permitem seu
acoplamento ao modulo de aquisicac e controle.

NOVAS 0pPGOES

Em goniometro de textura nac automiaticos, dois
tipos de varredura sao possiveis: i) varredura em espi-
ral, figura 5-a e ii) varredura passo a passo, com
largura de passo restrito a opgoes pre-determinadas pe-
lo projeto me~anico, figura 5-b. Em varreduras desse
tipo, a figura de polo € uma projecdo estereografica
com pontos equidistantes, ou em circulos concén’ricos
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Figura 6. Varredura iterativa
a) varredura de isolinha
b) pesquise do pico de maior intensi
dade. -
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Figura 7. Varredura passo a passo de regiges de
mesma area, segundo Morris (7).

ou em espiral.

Em goniometres de textura controlado por moto
res de passo, acoplado 8 um micro-computador pode-se
fazer outros tipos de varredura, além dos citados, por
simples mudanga de "software'. Dentre essas varreduras
podemos citars

a) varredura icerativa, onde as coordenadas do

ponto seguinte depende da intensidade obtida
no ponto imediatamente anterior, figura 6.
Com varredura iterativa podem-se estudar: i)
varredura de isolinhas, ii) pesquisa do pi-
co de maior intensidade e iii) passos varii
veis de varredura para aumentar a precisdo
da wedida da figura de polo em regices de al
to gradiente de intensidade, [1].
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Figura 8. Figura de polo (111) de Cu laminado com
radugio .
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Figura 9. Figura de polo (100) de Cu laminado com
957 de reducao.

FTTITRY

b) varredura de area constante, onde passos dife

ferentes de varredura sao utilizadas para
que a area coberta na figura de polo, para
cada passo, sejam iguais. Uma varredura de

area constante, segundo Morris [7], ¢ mostra=-
do na figura 7.

¢) varredura continua dos angulos, onde fixa-se
ou « ou - ¢ faz-se a varredura continua  em
torno de  um dos dois eines, registrando a in

tensidade em um praficador x, t.
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Figura 10. Figura de polo (111) de Cu lamina
do com 96,61 de reducao.
Segundo H. Hu e S.R. Goodman [5].

Figura 11, Figura de polo (100) de Cu lamira
do com 96,57 de redugdo.
Segundo H. Hu e S.K. Grodman [5].

0s programas de varredura iterativa nio se en-
contram ainda incorporados em nosso micro-computador.

No presente trabalho, o micro~computador reali-
za 0 controle dos motores de passo e armazenamento de
dados além de realizar o processamento, i.e,, corrige
a radiacdo de fundo, absorgao, desfocalizAgao no caso
de transmissao, normaliza e levanta a figura de polo.

TESTES DE OPERACAD

Para testar a operacionalidade do goniometro,al
gumas figuras de polo foram levantadas pelo método de
reflexao. Destacam-se aqui as figuras de polo (111) e
(200) determinadas em uma amostra de cobre laminado 3
957, figuras 8 e 9; os nimeros, de zero a nove nas re-
feridas figuras, representam varias faixas de intensi
dades medidas, em ordem crescente. -
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A preparagao, da amostra de cobre, foi feita se-
gundo Bunge {6}, lixando-se a chapa laminada até cerca
de 457 da espessura e a seguir atacando-se com acido
nitrico até atingir-se o centro.

0 desempenho do goniometro foi avaliado, compa-
rando-se as figuras de polo levantadas neste trabalho,
figuras 8 e 9, com as figuras de polo tipicas de chapa
de cobre laminada a 96,62, mostradas nas figuras 10 e
11, [5].
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