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RESUMO

O refinamento pelo método de Rietveld de uma amostra com orientagdo preferencial
foi realizado usando dados de difragao de raios-X de uma chapa da liga de aluminio
6063 laminada. O refinamento da orientagdo preferencial por harmdnicos esféricos
foi realizado usando uma simetria de amostra mmm (laminado) até a ordem de 8 e
comparadas com figuras de polo medidas experimentalmente com goniébmetro de
textura. As quatro figuras de polo apresentadas indicam forte textura dos planos
(111), (200), (220) e (311). A obtencéo de figuras de polos calculadas a partir do
refinamento do espectro de difragdo de raios X pode incorrer em erros de orientagao
cristalografica preferencial. Isto ocorre porque a medida € restrita aos planos
paralelos a superficie sem inferéncia a simetria da amostra.
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INTRODUGAO

Uma excepcional combinagao de propriedades faz do aluminio um dos mais
versateis materiais na engenharia e em construgdes. Baixo peso especifico, embora
algumas de suas ligas tenham resisténcia superior a do ago estrutural. Alta
resisténcia a corrosdo sob a maioria das condicdes de trabalho. Estas
caracteristicas tornam as ligas de aluminio adequadas a utilizagdo nas mais diversas
aplicagbées. O aumento da utilizagado de ligas de aluminio em estruturas estaticas
tem aumentado continuamente. Devido as estruturas de acgo ter um custo inicial
substancialmente menor, aluminio € somente usado onde baixo peso ou custo de
manutenc&o forem os principais fatores a serem considerados (",

O aluminio quando micro-ligado ao magnésio e ao silicio forma, em equilibrio, a
temperatura ambiente duas fases: a solugédo solida de aluminio a, com estrutura
cristalina cubica de faces centradas (cfc) e o composto intermetalico Mg,Si. Na liga

6063, o Mg e o Si sdo os elementos mais importantes e respondem pela formagéo
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do intermetalico Mg,Si. Este composto, quando adequadamente formado e disposto
na matriz é responsavel pelo aumento da resisténcia mecéanica da liga. Na fig 1 é
mostrado parte de um diagrama de fases de aluminio-magnésio+silicio. A
solubilidade sélida a temperatura ambiente do magnésio e do silicio no aluminio &
muito baixa. Portanto, o magnésio e o silicio quando adicionados ao aluminio,
mesmo em pequenas quantidades, formam a temperatura ambiente o intermetalico
Mg.Si @2

O método de Rietveld vem sendo extensivamente utilizado na quantificacéo de
fases presentes nos materiais. Contudo, poucos trabalhos tem sido desenvolvidos
no estudo pelo método de Rietveld de materiais que apresentem forte orientacao
preferencial. Diante disto, o presente trabalho investigou pelo método de Rietveld
uma liga de aluminio laminada a quente com alto grau de orientagéo preferencial. As
figuras de podlo obtidas a partir do refinamento pelo método de Rietveld foram

comparadas com as obtidas experimentalmente por difragcao de raios-X.

MATERIAIS E METODOS

O material estudado neste trabalho foi a liga Al-Mg-Si 6063, cuja composi¢cao
quimica é apresentada na tab 1. O material no estado como recebido encontra-se no
formato de chapas finas laminadas a quente com 118 mm de comprimento, 17 mm
de largura e 2,9 mm de espessura. Uma chapa da liga de aluminio 6063 laminada foi
cortada e uma amostra de 2 cm de comprimento foi utilizada na analise por difracao
de raios-X. A liga se encontrava no estado solubilizado em decorréncia do processo
de laminagao a quente. Algum envelhecimento natural pode ter ocorrido na chapa do
momento da laminagéo (solubilizagc&do) até a execugcédo das medidas por difragdo de

raios-X.

Tabela 1: Composi¢cado quimica da liga de aluminio 6063 investigada neste trabalho.

Elementos
Mg (%) Si (%) Mn (%) Cu (%) Zn (%) Fe (%) Cr (%) Al (%)
6063 |0,45 -0,90 0,20-0,60 0,170 max. 0,10 max. 0,170 max. 0,35 max. 0,10 max. Balango

Liga

O espectro de difragdo de raios X foram coletados em um difratbmetro Rigaku
MultiFlex com um monocromador fixo. As condigdes experimentais foram: 40kV,
20mA, 20° < 20 < 90° A20 = 0.02° radiagdo Acuk., fenda de divergéncia = 0,5°
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fenda de recepcao =0,3mm e tempo de contagem 8s. Para o refinamento da
estrutura foi utilizado o modelo estrutural do arquivo aluminium.cif da MAS
(“American Mineralogical Society”), com estrutura cubica de grupo espacial Fm-3m.
As figuras de pdlos foram coletadas em um difratdmetro Rigaku RINT, radiacao de
MoKa, 40Kv, 20 mA com variagdo angular de 0° sW<75° e 0° < y <360° e passos
W=y=5°. As figuras de pdlos medidas foram (111), (200), (220) e (311).

RESULTADOS E DISCUSSAO

O ajuste do difratograma é apresentado na Fig 1 e os detalhes do ajuste do
perfil dos picos sdo apresentados nas Figs 2 e 3. Os resultados do refinamento sao

apresentados nas Tabs 2 e 3.

Tabela 2: Parametros de rede, fator de vibracao térmica e fatores de discordancia.

a =4,054283(3) A V =6,641(1) A® U = 0,02(16) A®
Rwp = 16,31%

R, = 12,00%

RBbragg = 2,180/0

X? = 3,165

Tabela 3: Coeficientes de perfil refinados da fungédo 4 do GSAS.
GU=0,75198x10" GV=1,3810x10" GW=1,37620 GP=0 LX=4,59644
Ptec=3,16979 Trns=-3,99x10"  Shft=3,011x10" sfec=0 S/L=3,092 x10™
H/L=0.3225 x10"  eta=0,75000 S400=0 $220=-0.540620x10"

O refinamento da orientacao preferencial por harmdnicos esféricos foi realizado
usando uma simetria de amostra mmm (laminado) até a ordem 8, uma vez que o
aumento da ordem aumentava o valor do residuo. Os valores dos coeficientes sé&o
apresentados na tab 4. Na tab 5 é apresentado a comparagao das intensidades
obtidas para chapa texturada com as intensidades de uma amostra aleatéria, onde
pode-se perceber um alto grau de orientagédo preferencial. As figuras de pélo foram
calculadas para os quatro planos cujas figuras de pdlos foram medidas
experimentalmente e esta apresentada na fig 2. A orientagao da figura € descrita da
seguinte forma: o eixo x da amostra esta na direcao horizontal (direcao transversal a
diregdo de laminagao) e com sentido para a direita, o eixo y esta na dire¢ao vertical

(direcao e laminag&o), o angulo ¥ = 0° no centro e 90° na borda e o angulo y = 0° na
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direita e 90° no topo do grafico. Além disso, a legenda também indica as densidades

dos contornos representados com cores diferentes.
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Figura 1: Ajuste do difratograma da chapa usando o modelo estrutural do aluminio

puro.

O método desenvolvido baseia-se no método proposto por Bunge ©® de modo
que a funcgédo distribuicdo de orientacdo pode ser expandida em série da seguinte

forma:

z

M@ N)

=Y 3 T (g

1
=0 p=1 v=l

onde T " (g), os harmoénicos esféricos generalizados simétricos. Os pontos da
esquerda sobre o T indicam a simetria do cristal e os da direita indicam a simetria da
amostra e os coeficientes C}" a serem refinados.

A figura de pdlos pode ser descrita utilizando seguinte expansao em série:

. _LméxN(l) 4 MO - . -
p i(Y)_ZZ mzcl K " (h;) [¢K [ (y)
=0 v=1 u=l
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onde h, =(h,,k,,l.)representa os indices de Miller do plano cristalografico escolhido;
y o sistema de coordenadas da amostra (¥, y); Kf“ e KIV 0s harmonicos esféricos

de superficie simétricos do cristal e da amostra, respectivamente. Os termos
harménicos descritos (L,m,n) utilizados no programa GSAS sdo bem descritos por

Bunge ©.

Tabela 4: Refinamento da orientagao preferencial por harmdnicos esféricos.

®=0 7= 89,99 ¢=0

Termos harménicos esféricos (L,m,n) e coeficientes k."'(h) e k."(y):

(4,0,1) @.2,1) (4,4,1) (6,0,1) (6,2,1) (6,4,1)
6.5677 -65.9741 -53.1958  100.0000  73.4575 0.0163
(6,6,1) (8,0,1) (8,2,1) (8,4,1) (8,6,1) (8,8,1)
-0.8878 457889  6.6488 77779 26.7088 47.9523

Tabela 5: Comparacgao das intensidades das reflexdes com e sem orientagao

referencial.
Reflexao Intensidade (%)
Al puro sem textura Chapa laminada e
recozida de Al
(111) 100 0,5
(200) 47 25
(220) 22 100
(311) 24 80
(400) 2 2

As quatro figuras de pélo (FP) medidas, (111), (200), (220) e (311),
apresentadas na fig 3. O circulo vermelho delimita a regido da figura de polo que foi
medida, isto &, 75°. A chapa laminada e recozida de aluminio possui alta orientacdo
preferencial, com espalhamento em torno da orientagdo (112)<111>. Para
exemplificar, a orientacéo (112)<111> pode ser visualizada em W=20° e y=90° na FP
(111), em ¥=35° e y=90° na FP (200).
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Figura 2: Figuras de polo calculadas pelo GSAS apds refinamento.

Comparando as figuras de poélos medidas e calculadas percebemos que a
orientacao preferencial (112)<111> esta presente em ambas. Por outro lado, a figura
de pdlo calculada pelo método de Rietveld apresenta a orientagédo (311)<121> que
nao esta presente na FP medida. O refinamento é baseado na medida do espectro
que é obtido pela difracdo somente dos planos paralelos a superficie. Portanto,
rotacdes em torno da normal a superficie produzem o mesmo espectro de difragao
de raios X, levando a desconsideracdo da simetria da amostra. Uma vez que o

refinamento é conduzido ajustando os valores dos coeficientes C;” com o espectro

medido, esta equagao permite varias solu¢gdes que podem incorrer em erros na

determinacao destes coeficientes.
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Figura 3: Figuras de pdlos medidas da liga de aluminio 6063.

CONCLUSAO

A obtencao de figuras de pdlos calculadas a partir do refinamento do espectro
de difragdo de raios X pode incorrer em erros de orientagdo cristalografica
preferencial. Isto ocorre porque a medida é restrita aos planos paralelos a superficie

sem inferéncia a simetria da amostra.
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REFINEMENT BY RIETVELD METHOD OF A ROLLED SHEET Al-Mg-Si 6063
ALLOY WITH PREFERENTIAL ORIENTATION

ABSTRACT

The Rietveld refinement of a sample with preferential orientation was accomplished
using data of X ray diffraction of a rolled 6063 aluminum alloy. The refinement of the
preferential orientation by spherical harmonic was accomplished using a symmetry of
sample mmm (rolling) until the order of 8 and was compared with experimental pole
figures. The four pole figures presented indicate a sharp texture of the planes (111),
(200), (220) and (311). The calculated pole figures obtained from the refinement of
the X ray diffraction spectrum can incur in mistakes of preferential orientation. This
happens because the measure is restricted to the planes parallel to the surface
without inference to the symmetry of the sample.

Key-words: aluminum; Rietveld; preferential orientation; X-ray diffraction.
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