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h.llkl’.’mﬁmm.lﬂlt“‘ﬁ
m wna “tierra® que & .,
mh—t‘ on 1925 Van Arkel y Boer wtilisandio el prace-
dinteato hasedo en e) equilibeio 3rX, ¥ Sr + 41', obtiemen -
oe priiies ves sireeate de 4Ith pureis; prblls dasarrolle-
&y a escala hnu el aBo de 1940 para
1a preparacitn del mismo, sunque a wr ¢l¢vado costo.

Bn 1943 el Bureau of Mines de Albiny desarrolla el pro-

de "sirconio esponja®, procedimiento industrial en el -

que se opera rigurosamente al abrigo del aire, para evitar -

toda 6n con oxt . 6 @ hidré:
Al ser elegido en 1949 como material estructural de un

1 » surge la dad de sus propie

dades mecinicas, mejorar su resistencia a la corrosifn ante
algunos materiales que son utilizados como enfriadores en los

reactores (principalmente agua), asf como de disminuir la ab
6 siendo

6n de érmi en su
logrado todo esto mediante el desarrollosde las aleaciones -
base zirconio, dentro de las que destacan:

Zircaloy-2, 2ircaloy-4, Zirconio-1% en peso de Niobio,

Zirconio-2.5% en peso de Niobio.

8in embargo, al ser comparado el estado actual de la me
talurgia del zirconio con el que exist{a hace guince afos, -

se observa adn la carencia de una completa tecnologfa, prin-



= la inexistencia de un mtodo conveniente para la recir

sejdi de low PaCH) ¥ . los -

.mumh m-rm-.eu-, que -m provocan el elevado
precie dsl :uo‘sp

- la

1 *fra

~ de falta 81 plantesmiento s Ias posibilidades que -
los 8 de las al , cuyas

de fase qa mejorar sus propiedades y

ampliar su campo de aplicacién.
En base a lo expuesto anteriormente y a una diffcil ac-
cesibilidad a la informacibn técnica existente acerca de las
" microestructuras obtenidas por medio de los tratamientos tér
micos involucrados en la fabricaci8n de las aleaciones de -
zirconio, este trabajo se propone contribufr a la difusién -

ar un -

de la ya wencionada inf 6n, al

"atlas de microestructura las cuales fueron obtenidas me-

.
diante los tratamientos térmicos llevados a cabo en la alea-
ci6n comercial Zircaloy-4, cuya composicién quimica de acuer
do a normas, es la siquiente:

estafo: 1.20-1.70

fierro: 0.18-0.24

cromo: 0.07-0.13

oxfgeno: 1400 ppm como m&x imo

zirconio: remanente



I.- CRISTALOGRAFIA

I.1.- al 6,

Le cr 3 fa de la sacién del sirconio -
“cristgl bar® (Sc de alta pureza) ha sido estudiada por Lan-
,__."‘—y-h an’. Blloe han reportado un -
omp t s -ylli"ﬂl.l‘ al- propuesto por
w, on el ques

(001) u(uo)! y <ll’0>}l (lll>a

Por otro lado L y Lehr' que la
macin adifusionsl (B+a') es muy similar a la transformacibn
martensftica, ademfis de poseer cierta analogfa con la forma-

©16n bainftica.
Graun y Christian aplicando las teorfas de Bowles Macke

nizie® y Christian® (para la transformacién de BCC a HCP) de

terminaron las principales deformaciones que ocurren durante

la d 6n, a saber:

24 de expansidn a lo largo de [011], +[0001],

10% de expansién a lo largo de [OIT]R ~ [o1T0|

108 de contraccifbn a lo largo de (1oo|9-[zn’o|ﬂ

Al mismo tiempo denotaron 1al 322 |,-, como la lfnea inva-
riante en el plano (011), asf como el (J33) como el plano de
h8bito. Sin embargo, el trabajo experimental efectuado por -

los mismos investigadores (Graun y Christian) mostré ser el



(0.468, 0.488, 0.737) el plano de hébito.

1.2.- Parfmetros de red.
1.2.1. Bfecto de la temperatura.

Lioyd’ ha medido los parmetros de red de un cristal -
simple de zirconio alfa desde la tamperatura ambiente hasta
los $60°C con un de ai Este método
results ser mucho més rdpido y confiable que la técnica por

difraccién de rayos X, ya que las no se
sujetas a por éo & los largos tiem-

pos de exposicién a los rayos X. Los resultados se musstran
en la fig. 1. Cabe aclarar gue Lloyd us8 como constantes de
referencia los valores obtenidos por Lichter® a temperatura
ambiente, ya que la técnica da cambios en la dimensién y no
valores absolutos.

De esta forma la combinaci8n de las constantes de refe-
rencia (Lichter) con los datos de Lloyd, dan una descripcibn
muy precisa de la dependencia de los parfmetros de red con -

la temperatura de acuerdo a:

a_(T°C) = 3.23118 + 16.626x10" (T-25)

e (1°C) = 5.14634 + 47.413%107° (T-25) - 32.859x107
7 (1-25)" - 50.722x10°

'

(T-25)° + 95.161x10"
(r-25)".

Por oti1 parte la relacibn axial (c/a) muestra un incre

mento no lineal con la temperatura, como se muestra en la -

fig. 2 en base a:

c/a (1°C) = 1.59271 4 6.28])(10_‘ (T-25) - 9.628x10° (T-25) "+



+ 20.901x10°"% (7-25)" - 15.698x10"'° (7-25)"

[ ycC * leando la dil fa de poli -

cristales determinaron, en alambres estirados en caliente, -
£ L] e a partir de

los
}u‘m tanto la relaci6n axisl (c/a) como los parSmetros
de red fusxom determinados (utilizando para ello como punto
ae n!-iu los ulm- de Russell a temperatura amiiente)
’f‘g. S.“lly que acl-nr que 108 datos dilatomltricos se us:
.rom pars el cflculo de los parfmstros de red debido a que -

‘lss mwestras se comportaron como cristales pseudo-simples y
a que la textura de los mismos se determiné cuantitativamen-
te.

1.2.2.- Bfecto de solutos.

oxfgeno.

El efecto del oxfgeno sobre los parfmetros de la fase -
alfa fué resumido por 'l‘x-eco”. cuyos trabajos han sido repor
tados por Lustman y Kerse'' asf como también por Miller'?®.

Lichter® en sus investigaciones ha relacionado los pard
metros de red y el volumen at8mico con el contenido de oxfge
no (sobre el rango de 0 a 5% en peso) por medio de las si_-
guientes ecuaciones:

a, = 3.23168 + 0.1099 (% en peso) * 0.00019 ;

c, = 5.14764 + 0.2077 (% en peso) ! 0.00039;

v, = 23.278 + 2.54 (3 en peso) ! 0.0046 A’

Por otra parte helmberg y Magneli'' observaron un m&xi

mo en la curva para a, alrededor de zrl)(1 25 mientras que pa-



Fig. 1. ia de la t
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tura de los parfmetros de red de zirconio alfa.
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Fig. 7. Dependencia de 1a tempera-

tura de la relacidn c/a de zirconin alfa.
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ra e° e un con en -
el contenido de oxigemo fig. 4.

nitrégeno.

onter’’ b que los " de Ted de 1a

fase alfe simiatan linéalsente conforte sl contentds de ni_-
tr6gans sdsents hioti al ifmite 46 la eolubilidad (alrededor
da 3.4% @n pees & timpuraturs miliients). lbs datos se muss_-
cian en 1a fig. 5. ‘ :

WidrSgeao.

Aungque ls estructura del cristal Y las constantes de -

red de los hidruros del zirconio han eido ampliamente estudia
dos, los efectos del hidrégeno sobre los parfimetros de red -
de la fase alfa no son bien conocidos. llpugnu” ha reporta-
do algunos datos (fig. 6), que muestran un incremento lineal
de los cambios relativos del parfmetro a, conforme el conte-
nido de hidrSgeno aumenta hasta el limite de solubilidad a -
cada temperatura estudiada. Por otra parte Beck'*® reporté un

valor de a, - 3.2335 A', Sy = 5.1520 A y c/a = 1.593 para la

fase alfs de hi g .

Hiobio.
Richter y colaboradores’’ han estudiado el efecto del -

niobio sobre las constantes de red en muestras de zirconio

(fase alfa) mantenidas durante 5 dfas a 590°C (temperatura -

la aleacifn 2r-0.6% en peso

a la que el niobio presenta en

de Nb la méxima solubilidad en la fase alfa) y templadas pos

teriormente en agua. La estructura templada evits una deter-
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Fig. ®. Parfmetros de red de so-

luciones Zr-0.

Fig. 5. Efecto de nitrégeno en

papametros de red de zirconi alfa.



6n de los p de red, pero a pesar de -

@sto se observé que el niobio disminuyS tanto la &, como la

€y fig. 7. 8in cuando se obte
nidos en la aleacifn Er-1% en peso de Nb (1.5931) com el del
sirconio puro ( 1.5926) no se observS un cambio sigaificati-

vo en la relacifs axial (c/a).



& .Fig. 6. Influencia del hidrSge-

no en cambios relativos de a,.

1 s

"

L 13
N
NP
.
R L4

Fip. 7. Parimetros o

leacione  7Zr-Hbh.



II.~ DEPORMACION Y TEXTURA.

2.1.- Daformacién.
2.2. Deslisamiemto (S1ip).
Los primeros estudics realizados por Rappesport'’® sobre
1a deformaciln de un cristal simple de airconio (Sr alfa), -

. e ol deslizmiito -i & por -
k S
6d a oourre’webre los plancs {10I0)

en la direccibn <11%20>, fig. 8.
Posteriormente Rapperport y !mlw" ampliaron el ran-

go de de 6n, desde 77°K hasta 1075°K -
encontrando el sistema de deslizamiento (1010) [1270] repor-
tado por t para a bi
te.

En ambos cagsos no se encontrS evidencia alguna de desli

zamiento sobre el plano basal.
2.b. Maclado (Twinning)

o 20-22

1
El consenso general de opiniones * muestra que son

3 los planos m8s comunes sobre los que ocurre una deformacién
por maclado:
a). Bajo tensién. Sobre los planos {1012} y (1171)
a lo largo de ta direcci6n |0001}, figs. 9 y 10

Rapperport y Hnrtley” estudiaron el efecto de la tempe
ratura sobre el maclado y encontraron que los planos de ma_-
cla tanto a bajas (77°K) como a altas tcmperaturas (575°K y

1075°K) eran los mismos que se nhservahan a temperatura am_-



biente, detectfindose sin embargo una variacién tanto del es-
pesor de la macla como de la “frecuancia® de §sta con respec
to & la temperatura, fig. 11y fig. 12.

BOr 6tTo lado Beed-4111""‘?" regorts que &i plene de me
cla {1012} as ua aspec
to lenticular pudiendo ser delgado y de lados paralelos a ds
formactonss bajas’ fig. 13a. Ast mimsio el pl-ln de macla’ {1171)
slewpre eu de lados paralelos extendifndose a través del 11-
mite de grano, fig. 13b, causando dssplasamientos do este Gl

timo fig. 13c.

2.2, Textura.

Se sabe que cuando el material es deformado plisticamen
una es de

te las de
sarrollada, presentando una gran influencia en el comporta_-

aiento mecfnico del material.

Cheadle y Evans’® han realizado estudics acerca de las
texturas desarrolladas durante la fabricacién de tubos de -~
aleaciones de zirconio, encontrando en estos que cuando la -
deformacifn de los granos alfa ocurre por deslizamiento el -
polo basal no experimenta rotacifn alguna, fig. 14a, sin em-
bargo cuando este se encuentra cerca del eje de tensifn y la
deformacién ocurre por maclado, la proporcifn de granos con
su polo basal cercanoc a dicho eje, es reducida debido a las

diferentes orientaciones que se presentan en la macla, Fig.

14b.
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Fig. 10. Las tres forma: mas co-

munes de maclado en el zirconio.
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ip. 11. Variacién del espesor

11 macla con 1o temperatura.
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Fige 12, Variacién de la frecien

cia del maclado con la temperatura.
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Fig. 14 a. Textura de una muestra

cuando la deformacién ocurre por deslizamiento.

L < N
.
L3\ —
N—(;— Y
a>a,
D> b,
€« o,
a s
Fig. Ih L. Textura de upa muestra

caando L derormacidn conepe por maeLado,




aleaciones

Por otro lado se ha observado que cuando 1
de zirconio son laminadas, la textura desarrcllada presenta

ol planc basal de la fase alfa . lar a la
dal ) con uns da 40° con > a la -
direccidn normal de la ldmina, fig. 15.

2.2.a. Efectode la ture de d 6

Chesdle y 129"’ han Teportade la inextstencia ds efec-
to alguno de la tesy re sobre 1a lads, -
cuando la de 6o del material corréspon-

de a la regi8n de la fase alfa, sin importar el tiempo de -
permanencia.
Por el contrario, en las aleaciones Zircaloy-2 y 2r-2.5%

a alfa en_--

Nb los granos de beta que
friamientos lentos a partir de la regifn biffsica (a + B) -
fig. 16 y 17, adquirieron la misma textura desarrollada por
los granos de alfa durante la deformaci8n en la regién men_-
cionada.

Sin embargo cuando las mismas aleaciones fueron deforma
das dentro del campo de la fase beta y enfriadas posterior -
mente, la nucleacién de alfa ocurrié en los limites de grano
de beta, guedando asf su orientacifn con respecto a la beta
expresada por la relacién de Burgers:

f0001), 11{110}, y <1120> 11 <111,

2.2.b. Efecto del tratamiento térmico.

Se ha observado que al encontrarse los gqrance de alfa -

en la condicifn de laminado, estos prescntan una textura de
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Fig. 16. Textura d.lmll"tdi -

cuando la placa es laminada.
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Vig. 16, Diaprama de fases de oo



Tessearens %

Fig. 17. Diagrama de fases de e-

quilibrio Zr-Nb.



fibra a lo largo de la direccién <1010>, pero cuando r.érx--
talizan, una rotacifn de 30° con respacto al sje “c" ocurre,
presentando ahora una nueva taxtura de fibra a lo lcrgé de -
1a aireccién <1170>.

Cuando el zirconio y el Zircaloy-2 son deformados sn -
frfo, ambos recristalizan f&cilmente al ser calentados entre
los 600 y los 800°C. Sin embargo a agte range de temperaturas
@1 2Zr-2.5% Fb se encuentra dentro de la regifn biffeica (a+8),
fig. 17, por lo que durante el calentamfento hasta dichas -
temperaturas, la matriz beta aisla los granoa de alfa impi -
diéndoles de esta forma un cambio en su orientacién y provo-
cando durante un enfriamiento lento a partir de la regifn ya
mencionada que la fase beta transforme a alfa por nucleacién
y crecimiento sobre los granos ya existentes de alfa, sin -

que se provoque cambio alguno en la textura, Por otro lado,

cuando la misma aleacién fué calentada a 575°C durante va_:

rias horas, &sta adquirié una textura de fibra a lo largo
de la direccibn <1120-.

Por otra parte se puede generalizar que cuando las alea
ciones de zirconio son calentadas dentro de la regién de la
fase beta, la orientaci6n de los granos en &sta con respecto
a la de los granos originales de alfa, se encuentra expresa-
da por la relacién de Rurgera, aplicada tambi8n a la trans_-
formaci6n de beta a alfa a partir de la regifn ya mencionada

durante el enfriamiento., Por el contrario si las aleaciones

gon calentadas hasta la fasc beta, los granos de alfa que re



23

cristalizan y transforman a beta, son rotados 30° con respec
to al eje °c” produciéndose una nueva textura en la fase be-

ta. De aquf que la textura de los granos de alfa despuls de
6n alf. 1fa es dif. -

la de
al ocurrir una recristalisacibn.



cristalizan y transforman a beta, son rotados 30° con respec

to al eje "c” p énd una nueva on la fase be-
ta. De aqui que la textura de los granos de alfa despulls de
la de Sn alfa-bsta-alfa es diferente -

al ocurrir una recristalisacién.



IIX.~ k 4
DE GRANO.

3.1. Recuperactén.

Los estudios realisados acerca del proceso de recupera-
cﬂn-.ﬁl}l:yy.-}lml“ii‘ﬂb.ﬁlﬁl‘a““ﬂb

taato a lew bajas st de 6n como a la
répida cinftica de la misma.
Trenco’® ha sefialado el pr de 1a a

temperaturas inferiores a los 500°C por medio de técnicas de
Rayos X. Sin embargo, Gaunt y Christian’ encontraron que de-
bido a que la recristalizacién comienza rSpidamente entre -

los 450 y 500°C, el de 6n queda a
do. Por otro lado Hérenguel, Whitwham y Boghen’’ observaron

en Zircaloy-2 una pre-recristalizacibén de ablandamiento,

) a una 16n,

atribufda (por invest
aunque ningfin estudio de este fenbmeno por sf mismo fué desa

rrollado.

Gray’® ha estudiado ampliamente los procesos de recupe-
raci6n, recristalizacibn y crecimiento de grano mediante el
uso de técnicas metalogr&ficas y difraccién de rayos X asf -
como de mediciones de dureza y resistividades eléctricas, -

considerando el trabajado en frfo, la temperatura y el tiem-

po. De esta manera encontr8, en Zr esponja laminado en frfo

{(con 10, 25 y 50% de deformacifn) y recocido entre los 300 y



800 °C durante 10 y 1000 . que la 6n era el
primer en la 6n de las d. de -
las msatras com 10e ll- bajos hiveles de trabajado en frio.

Pox: otra papte Desaivo y Sighani’® hap estudiedo el fe-
"ii-o 4- 1a retlaperacits en dum de 3r con d1feren-
te punu Y lamthsdas en !r!c (909 "de déformscién) midiendo

de 1as nismas a cada tamperatu
* e

las dadiss
v, - :

Las curvas de recuperaciln tio:tou para ambos grados -
de pureésza 99.5% y 99.95% Ir, se mwestran en la fig. 13 y 19
respectivamente. Para la muestra con 99.5% 2r se determinaron
dos zonas:

a).- La primera se extiende desde los 20 hasta los 315°C
y tiene una energfa d¢ activacifn variable entre 1.00 y 1.85 ev.
El mecanismo de recuperacifén se atribuy8 a un reordenamiento
de dislocacicnes.

b) .- La segunda se localiza desde los 475°C hasta los -
$525°C y corresponde a la recristalisacién. La energfa de acti
vacibn sienao de 2.30 ¢ 0.25 eV.

Para la muestra con 99.95% 2r se encontraron dos regio-
nes:

a).- Una alta localizoda a partir de los 375°C, con una
energfa de activacifn de 1.70 eV (debida probable¢mente al -
efecto de la migracifn de impurezas sobre el lfirite de grano).

b).- Una regién previa a la recuperacibn, quc se e:itien

de a los 100"C, caracterizada por una energfa de activacién

(relativamentc constante) de 1.3% eV.



i)

Fig. 18. Curva de recuperacibn
isécrona para zirconio 99.5% laminado en frio 80% de de-

formacién a temperatura ambiente.

[ YITT e

sy

Fig. 19. Curva de recuperacidn
isécrona para zirconio 99.95% laminado en frio 80% de de-

formacién a temperatura ambiente.



adlos sobre la recris

Bn los @
taliszacifn del Sr han sido realisados. En ellos’®*’’’’’ 4¢ -
ba pussto de la )} 8n de 1la als -

cual comieaza dicho proceso, con el tiewpo, la puresa del ma
tezial y la cantidad de trabajo em frfo.

Johnsen?? al estwiar el Afecto de *pequefios tismpos® -
de recocido, sobre dos -g.-r.rg; @e zirconio esponja laminadas

en frfo (25 y 65% de def: éa), 6 una
recristalizacién asi como una disminuciSn de los valores del
1fmite elfstico de 80 000 lb/m? a 42 000 ib/m’ en la muestra
6n a 800°C un cuarto de

con 258 de
minuto. Asf los resultados de Johnson indican que entre los
750 y 800°C son suficientes pequefios tiempos de recocido para
eliminar los efectos del trabajado en frfo, por lo que en -
los procesos comerciales no se requieren largos tiempos de -
recocido a mas bajas temperaturas.

Por otro lado Hérenguel y sus colaboradores®’’ han estu-
diado el proceso de recristalizacibn en Zircaloy-2 laminado
en frfo con 50% de deformacién. Fn la fig. 20 se presentan -
las curvas obtenidas en dicho estudio; en ellas se pueue apre
ciar que el proceso de recristalizacifn para tiempos ae reco
cido de 30 minutos comienza aproximadamente a los 500°C mien

tras que para tiempos de recocido de 24 horas el mismo proce

so principia alrededor de los 450°C.



El efecto de solutos (Ti, V, Cr, Mn, Pe, Co, Ni, Cu, Cb,
Mo, Ru, Rh, Pd, B, Ta, W, Re, Ir, y Pt) sobre la recristali
sacifn ha sido estudiado por Abramson’’. Bl ytilis6 la apa_-
riencia de 1os gremos recristalissdcs en mueilrds recocidas
entre los 250 y 900°C despuiia de haber sido daformsdas &a -
frio como principio de la recristalisacifn, éstdbtrindd en -
forma geseral un fhcremento de la tdperaturs 4b recristali-
sacién con la cantidad de solwto. De-igual forma se he cbeer

vado en trabajos realisados sobre Sizciloy-2 y Sircaloy-3 que
de recrista-

el estafio 1 la
lizacién sobre la del zirconio puro.

Cambios muy ligeros en la temperatura de recristaliza_-
©i6n de aleaciones dilufdas del orden de 10°C 8 menos, han -
sido detectados sobre e] rango de temperatura estudiado por
Aramson.

Bush y Kemper’' al igual que Hérenguel?’ han observado
un endurecimiento secundario a 450°C en Zircaloy-2 laminado

en frfo, relacionado probablemente a la precipitacién de una

én de 1 Slicos.

1inea de 41

3.3. Crecimiento de grano.
3.3.a. En zirconio no aleado.
Ln la fig. 21 se muestra el tamafio del grano tanto en -
Zr Van Arkel como en Zr esponja como una funcién de la defor
maci6n, ambas muestras fueron recocidas a 800°C durante dos
horas. Es de interés notar que a pesar que el Zr Van Arkel pre

sents los volores més bajos de deformacin critica tuvo los
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rig. 20. Comportamiento de¢ la

recristalizacibn del Zircaloy-2 laminado en frfo con S0%

de deformacibn.

080eTee @ase (oe)

savenmacies (%)

Fig. 21. Efecto de la deformacidn

sobre el crecimiento de grano: zirconio recocido dos horas

a 800°C.



valores mfe altos de tamafio de grano.
Gray®® utilizando la relacifn D = kt®, (en donde D es -
ol difmetro del granc en sm, t el tiempo de recocido y k =
mmu}_mpnm“o.ﬂmnau 3T esponja
trabajade en frfo con 508 de Seformacida y recocido a 860%C
durants lal minutos. Cabe aclavar que ests valor es conside-

rm—m“r a los ey o pr = con
ol M por Frecé®® para el Sr Vam Arkel.
Por otre lado se ha observado que la cinética de creci-

miento de granc puede & por la
1= Kt"
en donde:
1 = digmetro medio
K = variable que de la por la

relacién de Arrhenius

t = tiempo
n = constante (ain embargo el valor de esta varfa
1 con la + por ejemplo a

600°C tiene un valor entre 0.15 y 0.17, mien-

tras que a 800°C presenta un valor entre 0.23
y 0.25).
51 se observa la fig. 22 en donde K es graficada de -
acuerdo a la relacién de Arrhenius y ademfs se toman en cuenta
los valores de energfa de activacifén tanto para el Zr espon-

ja (16.3 Kcal/mol) como para el 2r Van Arkel (20 Kcal/mol) -

podrd comprendrrse mejor el porqu8 el Zr Van Arkel puede in-



ducir crecimientos muy grandes en los cristales (por ejemplo
sobre 37 mm para el ciclo térmico de transformacién alfa-be-

ta). Al mismo tiempo la a1 a entre las vel da
des de creqifiento de qranc en el 5r Van Arkel y en el Ir es
pomja puedeh wer rel ala de los limites

de grano, siemdo u_u irreqular en amboe tipos de Sr.

usgginé ¥ 800’® usando el ciclo térmico de transforma_-
c16ns 6 horde a 1200°C - 4 Afas a 800°C (el cual repitieron
tres veces) éncontraron que el tamafio de los granos alfa depen
dfa del temmfio de los granos beta.

3.3.b. Bn las aleaciones de zirconio.

El crecimiento de grano en las aleaciones de Zr, princi
palmente en aquellas que presentan un a segunda fase es mu_-
cho mas restrictivo que en el metal no aleado.

Brokes’® ha medido el tamaiio de grano en funcifn de la
temperatura para Zr esponja y Zircaloy-3 (ambos con una de_-
formaci6n igual a la deformacibn crftica) fig. 23. Una vez -
mSs la aleacifn mostrd tamafios de grano mis pequefios que los
obtenidos en el metal puro, siendo probablemente la presen -
cia de una segunda fase la que inhibe el crecimiento de di-
chos granos. Asi mismo el crecimiento de¢ granos en 2ircaloy-2

a tamafios muy giandes es diffcil cebido a la presencia de com

restringen el ya men-

ir &licos (que

cionado crecimiento).
Nasir y Bray’’ mediante el empleo de tratamientos térmi

cos de templado (a partir de la fase Lheta) y recocido (en la
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Fig. 22. Dependencia de la cons-
tante de crecimiento de grano con la temperatura para:

(a) zirconio esponja, (b) zirconio Van Arkel.

Fig. 23. Ifceto de la temperatu-

ra sobre el tamaio de grano en baock formacién crftica.



parte alta de la regifn de la fase alfa durante largos tiem—
pos) han logrado eliminar la fase 6. En dicho tratamiento de
temple han observado que los granos grandes de beta se rom_-

pen (fragmentan) en granos mis peguefics (subgranos), que al
largos on la regifn

ser a
de la fase alfa recristalisan y crecen hasta alcansar difme-

tros del orden de 2 a 4 mm.



IV.- TRANSFORMACIONES DE FASE.

6.1,

80 ha cbsarvado en el Bk y sub hlescioned que talfo 1a
mertenstts, desigaeda por af, oomo 18 fase o eom el resalea-
@0 de wma dsscompoeicite stshica &5 L4 faée § (estruptura -
ace) . . £ ~ . o ta

4.1.a. Martensita.

La estd zada por -

una temperatura Ms, a la cual la reaccifin comienza durante -

el enfri . Esta es una de la cospo

sicifn, abatiéndose generalmente con incrementos de solutos
les, mi que puede aumentar 8 disminuir -

con de 1ales

En la fig. 24 se presestan los datos obtenidos por va_-

& la Ms como una funcién de -

rios .

la composicifn.

Se ha observado que el efecto de Ti, estudiado por Du_-
wez’® y Gridnev'®, es minimo en comparacifn con el de los de
mfs elementos investigados. Por otro lado Douglase‘' al no -
observar martensita en la aleacifn Er-20% U concluy$ que la
Ms en este tipo de aleaciones se abate rfpidamente entre con
tenidos de 14 y 208 hasta caer en temperaturas por debajo de
la ambiente para contenidos mayores al 20% U. La temperatura

Ms no ha sido determinada exactamente para las aleaciones bi



narias Ir-Nb, sin embargo Cometto y Hehemant han reportado
la formaciép de martensita cuando la aleacién Sr-5¢ Nb ful -
templada, mientras que en la alsacién 8r-7¢ Wb con el mismo
tratamiento ful observada tanto 6 reten{ds como una pequefia
evideacia de w. De esta forma se asumié qie en lés aleacio_-
nes Sr-Nb con coatenidos del 6% de Nb la Ms cas a temperatu-
ras ala Los b _.ﬁio-yllomlé

vy at?,

do repo por Pick
te, puo debido al nimero limitado de aleaciones
(2 y 1) solo se ha reportado que ambos elementos presentan -

tudiadas

una fuerte influencia en el valor de Ms.

Los efectos de la velocidad de enfriamiento sobre la -
transformacifn tanto en 2r puro como en las aleaciones Zr-Nb
han sido estudiados por Stewart y colaboradores'®, encontrin

dose un en la de 6n B+a

de alrededor de 100°C para una velocidad de enfriamiento de

3000°C/seg. El efecto de la velocidad de enfriamiento es

ilustrado en la fig. 25.

4.1.b, Pase omega (w)

La fase v ha sido encontrada en las aleaciones Zr-Mo -
con contenidos de 5.4% de Mo 6 mSs por Robinson‘®, Petrova‘®,
Domagala y colaboradores®’. Sin embargo el sistema Zr-Nb ha

recibido un mayor 8nfasis debido probablemente a que éste
ofrece un amplio rango de estructuras y propledadcs. De esta
forma « ha sido observada en dichas aleaciones mobre el ran-

go de 7 a 158 de Nb por un n@merc considerable de investiga-
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Fig. 28. Efecto de la composi-

cibn sobre la temperatura Ms.

>
viecas s eaveismEnre (% o0

Fig. 25. Efecto de la velocidad

de enfriamiento sobre la trannformacién a=8.



dores.

LU >? que la -
da u dependls 4 24 aleictdn, cesnlc Bits 4o rdiline actem
winte; “npu“whnlﬂtm
‘l’l”‘lm-ll -
016n sdifustonal) . Bor otzs 1ado ss ha observado que adicio-
noe de M whten - 1a ;
‘- h-n‘aman "estdff Jn que h!ﬁun“lor— e
o« el 3 como’ 48 1a mludn. De esta
forma el valor de w,  para la aleaciéan 3r-8% b fué dado alre

dedor de los 450°C.
Cuando la aleacifn 3r-2.4% Cu fu$ templada en agua Cou-
A4 tanto la presencia de be-

terne y col

ta retenida asf como de @ que presentS un valox de a = 5.04 A,

c = 3.14 A de parfmetros de red, con una relacién c/a=0.624.
Hatt y Roberts®® asf como Petrova** han encontrado en -

las al Zr-v 6n atérmica de «» asf como también

Grodnev’® en las aleacionea 3r-Ti, Petrova'® y Savitsky®' en

1 b-Sn y 3r-Mo-Sn.

Sr-Re y 51 gn las al

4.2. T 6n isotd

4.2.a. 2leaciones 2r-8n y Zr-Ti.

Domagala, Levinson y McPherson®’ encontraron al tratar
de determinar la cinStica de transformacifn de las aleacio_-
nes 2r-Ti{ y 2r-8n, que no era posible la construccibn de cur

vas ITT para eastas aleaciones debido a la répida descomposi-



ci6n de la fase beta, a partir de la cual una estructura aci-
cular es obtenida. Por otra parte los solutos de la fase be-

ta fueron retenidos generalmente en la red de alfa ocurrien-

do tantc una COWMD uRs de la misma, ca-

racterfsticas indudables &e a'. Por otro lado Animn'. eviden-
cia directa de Sr y Sn fu detectada, aunque una -gqumh fase
(21 ai fue ’ ' oin sax idemtificada.

4.2.b. Aleaéiches Zr-o.

Domagala y col 2 Y las curvas TIT -

para 4 aleaciones 3r-fio, de las cuales 2 se presentan en la
Fig. 26 a y b. Es de inter@s observar que conforme el Mo es
la ci6n de beta es retardada, asf co-

mo la precipitacifn de ZrMo: subsecuente a la de alfa. De la
migma forma es de interés notar la formaci6n de la fase w en
el diagrama TTT del 2r-5.4% Mo.

4.2.c. Z2ircaloy-2.

Ostberg®* ha determinado la curva TTT para zircaloy-2, -
estudiando ademfs la variacién de la microestructura con el
tratamiento térmico’’. De esta curva el estudio de la trans-
formaci6n ha revelado 2 "narices® a una alta temperatura (al
rededor de los 870 °C) para la formaci6n de alfa, y otra a -
bajas temperaturas (alrededor de los 650 °C) para la precipi
tacibn de x (un compuesto que mas tarde Ustberg®® encontr6 -
que contenfa de 5 a 6% de fierro, 0 a 2% de cromo, 4 a 9% de
nfquel y 4.5% de estadn). A bajas temperaturas la regién -

o 4 ¢ disminuy6 en tal forma que la transformaci6n de beta a



alfa sobresaturada ocurri8 muy répido, al mismo tiempo a tem
peraturas por abajo de los 500°C ninguna regifén a+8 fué obser

vada.

Metenciée de beta.

18 on de bata 1 enfri ha sido e
tudiada por ‘¢ para 3r-v, Sx-Re, Sr-dlo
y Sr-db, miemtras que Douglass®’ 1o ha heche para Sr-U. Ea =
tales se ha que minimas

de los elementos aleados se requieren para retener beta, por
ejemplo 3r-20% U; Zr-1%% Nb; Ir-5% Mo. No ha sido posible la
retenci6n de 100% de beta en las aleaciones 2r-V y ir-Re (Pe

trova‘®).
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Fig. 26. Curvas TTT para:

(a) 7r-1,3% Mo, (b) Zr-5.4% Mo.



V.~ PARTE EXPERIMENTAL.

I).- Corte de las muestras.

Las smestras de Zircaloy-4 utilisadas en los tratamien-

tos té: fueron de la

Do ua tako do Sixcaloy-4 (4, a4 g espe_-
sor ds pared-= i am) se cortd ungy rodajs de 4 cm de longitud
a partir de 1a cual y como se indica en la fig. 27 se obtu_-
vieron dos piesas, prensadas posteriormente, a fin de tener
placas, de las que se cortaron cubos de 1 cm de arista, fig.
28.

1I) .- Tratamiento témmico.
érmi se 11 a cabo sin “atmis

Los
fera protectora 8 enfundado®. En la tablal se presentan con
sus respectivos tiempos de permanencia.

La capa de 6xido formada en las muestras durante los -
tratamientos fuS poco adherente' eliminfndose totalmente en
el desbaste previo a su preparacién metalogr&fica. Dicho des
tadora de banda (lija 240).

baste se realisé en una des!
11I).- Preparacifn de las muestras.
Para su observacifn metalogréfica se prepararon de acuer
do a la siguiente técnica®’’®’:
El montaje se llev8 a cabo, una vez eliminada la capa -
de 6xido en baquelita y lucita (indistintamente). Posterior-

mente el desbaste se realizé sobre l1ijas de carburo de sili-



cio en la secuancia 240-320-400-600 (empleSndose agua como -
lubricante).

Debido a que el mStodo convencional de pulido meclnico
ba ser para la 6n de la superfi

cie de las varios wé de ®pulid q han st
do desarrollados. El mftodo utilizado fue el siguientes

A) .- Sobre el plato gi (velocidad 500
rpm) revestido de un pafio "microcloth® se aplicaron: 5 ml -
de la solucién abrasiva (2 a 5 g de al@mina de 0.3 um diluf-
da en aproximadamente 150 ml de agua) y de 2 a 5 gotas de la
solucibn 8cida (250 ml de agua, 22 ml de fcido nftrico, 3 ml
de &cido fluorhfdrico). Posteriormente las muestras se movie
ron (sobre el mismo) en el sentido de las manecillas del re-
loj; cuidando siempre que la presifn entre 8stas y el paiio -
fuese moderada, a fin de obtener una superficie libre de ra-
yaduras y materjal distorsionado. Por otro lado, se removie-
ron del pafo cada medio minuto y lavaron con agua frfa a co-
rriente para evitar un sobreataque. En igual forma el pafio -
se lavé cada tres minutos evit&ndose cambios en la concentra
ci6n del reactivo de ataque.

B).- Se realiz6 en la misma forma que A, solo que la so
lucifn abrasiva se prepar8 con aldmina de 0.05 um.

Finalizado el "pulido-ataque" las muestras se lavaron -
con una solucién jabonosa caliente y secaron con alcohol, a
£1n de eliminar cualquier traza de Acido o abrasivo sobre -

las mismas quedando listas para el ataque, que se llev6 a ca



bo de la siguiente forma:

La se froté con un algodén humedeci-
do en la solucién de ataques (45 ml de Scido nitrico, 45 ml -
de agua; § ml de Scido fluorhfdrico) por espacio de tres se-
gundos hasta obtanier una superficie brillante en los siguien

tes casoss
Normalisado
Temperatura Tiempo de permanencia
{*c) (horas)
800 1
600 2
600 1
600 1/2
Rececido
875 1
600 1
Templado
(1,0)
600 1

incluyendo las no tratadas. Mientras que para el resto (ta_-
bla I) el tiempo de ataque fu8 de 5 seg (hasta obtener una -
superficie "macroatacada”).

Una vez lavadas con agua corriente y secadas con alcohol,
las microestructuras obtenidas se observaron y fotografiaron
en un microscopio marca Reichert de cSmara automftica MeF, -
utilizéndose en el microscopio 2 objetivos: 40/0.55 y 16/0.25
asf como un ocular PK 8x; mientras que en la cSmara se utili
26 un ocular 6.3x con selector de campo de medici6n amplia.

Obteniéndose de esta forma un aumento total de 630x(cuando -



se us8 objetivo 40/0.53) y 252x (con objetivo 16/0.25).

| 4 se naron las mi de cada una

de las suestras por medio de un durimet marca Leitz Wetslar
il ). La carga leada fuf de 115 g.
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Fig. 28.



TABLA 1I.

tiempo de permanencia
{horas)

Ve * (hores)
1008 2
1000 1
1000 1/2
800 1
600 2
600 1
600 1/2
Templado
(8,0)
temperatura tiempo de permanencia
(°c) (horas)
199 t
600 1
Templado y revenido {enfriadas en aire despufe del revenido)
temperatura tiempo de permanencia
{*c) (horas)
1000 1
800 1/2
1000 1
700 1/2
1000 1
600 1/2
1000 1
500 1/2
Templado y revenido (enfriadas en agua despu#s del revenido}
temperatura (horas)
1000 1
800 1/2
1000 1
600 1/2
1000 1
1/2

500



VI).- RESULTADOF Y DISCUSION

A continuacifn se presentan los- resultados obtenidos en
. .

forsa de sicroora®tas.

xa

Pia. 29. Material de lleaada (sin ninaGn tratamiento -
térmico). Granos de alfa equiaxial con maclas de deformacién.

Examen con luz polarizada. 630x.






Fig. 30. Recocido a paytir de 1000°C con una hora
de permanencia. L&minas de alfa Windmannstatten

muy grandes. Examen con luz polarizada 630 x.

Pig. 31. Recocido a partir de 1000°C con una hora de
permanencia, Liminas de alfa Windmannstatten
muy grandes en una matriz de estructura inso
luble®*" (zonas oscuras). Pxamen con luz normal

y filtro verde 252x.






Fig. 32. Recocido a partir de 875°C con una hora de
permanencia. Granos de alfa tendientes a for

mar l&minas. Examen con luz polarizada 630x.

Pig. 33. Recocido a partir de 600°C con una hora de per
manencia. Grano alfa equiaxial y macla de de -

formaci6n. Examen con luz polarizada. 630 x.






Fig. 34. Normalizado a partir de 1000°C con dos horas
de permanencia. Lfminas de alfa Widmannstatten.

Examen con luzs polarizada. 630x.

Pig. 35. Normalizado a partir de 1000°C con dos horas
de permanencia. L8minas de alfa Widmannstatten
en una matriz de estructura insoluble®‘ (zonas
oscuras). Examen con luz normal y filtro verde.

630x.






Fig. 36. Normalizado a partir de 1000°C con una hora de
permanencia. Bstructura de léminas de alfa -

Widmannstatten. Examen con lus polarizada. 630x.

Pig. 37. Normalizado a partir de 1000°C con media hora
de permanencia. Estructura de 18minas delgadas
y finas dc alfa Windmannstatten. Examen con luz

polarizada. 630x.






Fig. 38. Normalizado a partir de 1000°C con media hora
de permanencia. L&minas de alfa Widmannstatten
en una matriz de estructura insoluble®" (zonas
oscuras). Examen con luz normal y filtro verde.

630x.

Pig. 39, Normalizado a partir de 800°C con una hora de
permanencia. Estructura de grano alfa equiaxial.

Examen con luz polarizada. 630x.









Fig. 42, Normalizado a partir de 600°C con una hora de
permanencia. Estructura de grano alfa. Examen

con luz polarizada. 630x.

Fig. #3. Normalizado a partir de 600°C con media hora

tructura de grano alfa. E-

de permancncia.

rada. 630x.

xamon con luz polari






Pig. 44. Templado en agua a partir de 1000°C con una -~
hora de permanencia. EBstructura acicular de al

fa 1a £ 6n 8 > a en

el temple. Examen con luz polarizada. 630x.

Fig. 45. Templado en agua a partir de 875°C con una hora
de permanencia. Alfa indisoluble (en forma de
grano) en una matriz de beta transformada®® (es
tructura acicular de alfa formada durante la -
transformacién R*« en el templel.Examen con -

luz polarizada. 630x.



rig. 44. Templado en agua a partir de 1060-1: con una -~

hora de permanencia. Bstructura acicular de al

fa di 1a 6n 8 + a en

el temple. Examen con luz polarizada. 630x.

Fig. 45. Templado en agua a partir de 875°C con una hora
de permanencia. Alfa indisoluble (en forma de
grano) en una matriz de beta transformada®‘ (es
tructura acicular de alfa formada durante la -
transformacién A*a cn el templel.Examen con -

luz polarizada. 630x.






Pig. 46. Templado en agua a partir de 600°C con una ho-
ra de permanencia. Estructura de grano alfa -
con maclas de deformacibn. Examen con luz pola

rizada. 630x.






rig. 47. Templido en agua a partir de 1000°C con una ho
ra de permanencia y revenido a 800°C con mslia

hora de a de 14& de
alfa Widmannstatten. Examen con lus polariszada.
630x.

Pig. 48. Templado en agua a partir de 1000°C con una ho
ra de permanencia y revenido a 800°C con media
hora de permanencia. LAminas de alfa wWidmannsta
tten en una matriz de estructura insoluble’ -

(zonas oacuras). Examen con luz normal y filtro






Fig. 49. Templado ean sgua a partir de 1000°C con una ho
ra de permanencia y r-v‘onldc a 700°C con media
hora de psrmanencia. Estructura de grano alfa
tendiendo a formar lSminas, posible presencia
de hidruros (ver Fig. 50) Examen con luz polari

zada. 630x.

Fig. 50. Templado en agua a partir de 1000°C con una ho
ra de permanencia y revenido a 700°C con media
hora de permancncia. Posible presencia de hi_-
druros®’ en forma de laminillas negras. Examen

con Juz normal y filtro Ambar. 630x.






Pig. 51. Templado en agua a partir de 1000°C con una ho
ra de permanencia y revenido a 600°C con media
hora de permanencia. Estructura acicular de al
fa y 18minas de alfa Widmannstatten. Examen -

con luz polarisada. 630x.

Pig, 52. Templado en agua a partir de 1000°C con una ho
ra de permanencia y revenido a 600°C con media
hora de permanencia. Probable presencia de hi-
druros®' en forma de laminillas negras. Examen

con luz normal y filtro verde. 630x.






Fig. 53. Templado en agua a partir de 1000°C con una ho
ra de permsnencia y revenido a 500°C con media hora de persa
nencis. Bstructura acicular de alfa formads durante la trans

formacién B + a en el temple. Examen con luz polarizada. 630x.

Fig. 54. Templado en agua a partir de 1000°C con una ho
ra de permanencia y revenido a 500°C con media hora de perma
nencia. Probable estructura martensftica®’. Examen sin pola-

rizador y filtro verde, 630x.






Pig. SS. Templdfo en agua a partir &e 1000°C con una ho
ri-db permfisancis y rewenido a 860°C con media hoca da perag
nencia. de l8mi de alfa Wida Examen

con lus polarizada. 630x.

Fig. 56. Templado en agua a partir de 1000°C con una ho
ra de permanencia y revenido a 600°C con media hora de perma
nencia, Estructura acicular de alfa, lfminas de alfa Widsmanns

tatten. Examen con luz polarizada. 630x.






Fig. 57. Templado en agua a partir de 1000°C con una ho
ra de permanencia y revenido a 500°C con media hora de perma
nencia. Estructura acicular de alfa formada durante la trans

formacién 8 + a en el temple. Examen con luz polarizada. 630x.






DISCUSION

Recooidos. ‘

a).- Bfecto e la teapesstara.

A'600°C, Fiq. 33, a6 ‘4e presébts aindlkd a1 .
estructura (grano alfe 4 con cto & la
de liemta, fio. 29, h-y--‘-urd hacho 4e due 1k -

tanto a ts camo a la -

del e abl No t [ 13 pnqh apreciar -
un fend de 6n y la 6n de un

10 6 flico (por la velocidad de en

friamiento) que endureci6 la matriz alfa al comparar los va-

lores de mi 1 para las .
con el de la muestra normalizada a la misma temperatura y -
tiempo de_ permanencia (tabla II).

Por otra parte, y como la temperatura de 875°C cae en -
el ranco biffsico (a+B), fiq. 16. los oranos de beta trans -
formaron a l4minas de alfa Widmannstatten en el enfriamiento:
solo que, por un lado los granos de alfa equiaxiales ya exis
tentes actuaron como "barreras® en el crecimiento de las 14-
minas, y por otro, el tamafio de las mismas dependif de la ve
locidad de enfriamiento, por lo que la muestra tratada a es-
ta temperatura presenta tanto qranos alfa equiaxiales, como
qranos distorsionados y arandes de alfa tendientes a formar
18minas ¥idmannstatten.

Sin embarao, debido a que 1000°C (para la aleacifn estu



diada en este trabajo) se cae en la reaifn de la fase beta,
fia. 16, as! como a la velocidad de enfriamiento caracterfs-
tica del tratamiento, las lfminas de alfa Vidmannstatten se
presentan muy orandes. Fia. 30. A pesar de que en la forwa -
c16n de astas tiemen lugar principalmsnte mecanismos de cor-
te, se observa para este caso gue en el crecimiento de las -
mismas predominaron mecanismos de difusifn, cue ocasionaron
al mismp tiempo, una diferencia en composiciSn entre la ma_-
tri+ de estructura irresoluble®‘ (zonas oscuras), las léminas
y p pitados, que con e dieron como resul

tado un aumento en la microdureza que se observa al comparar
dicho valor con el valor promedio de las muestras normalisa-
das a partir de la misma temperatura (tabla II).

Normalizados.

a) .- Bfecto de la temperatura.

Los realizados a 600°C, fias. 41-43, no produjeron cam-
bio alguno en la estructura (qrano alfa equiaxial), siendo -
la misma que presenta la muestra de lleqada, fia. 29, y reco
cida a la misma temperatura, fia. 33, lo cue nuevamente se -
atribuye al hecho de que tanto a temperatura ambiente como a
la del tratamiento la estructura mencionada es estable. Sin
embarao, al comparar el valor promedio de microdureza de las
3 muestras normalizadas con el valor de las muestras de lle-
aada, recocida y templada (a partir de la misma temperatura),
tabla IT, se aprecia tanto la ocurrencia de un fenfmeno de -

recuperacifn como la precipitacién de compuestos intermet&1i
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cos 6 fase secundaria con otra composicifn, 6 en sitios de -
8y

la red donde no p una o on
ni endurecen la matriz. Al mismo tiempo, las maclas Gue se -
observan en la fiq. 40, corresponden seq@n los trabajos de -
Reed-¥11177¢?? al plano (1171}

Ahora bien, como la temperatura de 800°C cae afn @entro
de la regién de la fase nr'., fia. 16, y e} crecimiento de -
cualquier arano metflico estd dado por la expresién D? - D} =
=Kt 0-0/" (puesto gque ocurre como ren\llt.io de considera-
ciones de energfa de superficie y de la difusibn de dtomos a
través del lfmite de grano que se considera un simple proce-
80 activado), en donde o1 difmetro promedio del arano es una
funcién de la temperatura y el tiempo, en la muestra tratada
a esta temperatura, fig. 39, se obtuvo un tamafo de arano al
fa equiaxial mayor con respecto a el que se presenta en las
fiquras 29, 30-33, 40-43.

Por otra parte, ya que a 1000°C la aleacifn estudiada en
este trabajo se encuentra en la recifn de la fase beta, fia.
16, los aranos de beta transformaron a alfa Widmannstatten -
en el enfriamiento, fia. 34-38. Asfmismo, las lfneas delqadas
de color neqro dentro de las 18minas, fiq. 34, se piensa sean
hileras de partfculas de una fase secundaria precipitada®‘.

b) .- Efecto del tiempo.

No se produjo ninan camhio de estructura (arano alfa -
equiaxial) entre las muestras normalizadas a 600°C, fias. -

41-43, con el incremento del tiempo de permanencia (1/2 hr -



1 hr - 2 hr). Sin embargo, se observa una disminucién en los
valores de microdureza (tabla II). Esto se atribuye a que -

&licos, 6 fase -

los

ria, se con el .

En los normalizados a 1000°C, figs. 34, 36, 37, se pro-
dujo con el incremento del tiempo de permanencia un aumento
en el tamaiio de los qranos beta, que al transformar a l‘-l_-
nas de alfa Widmannstatten en el enfriamiento, determinaron®®’®*
el grosor, tamaiio y espaciamiento entre ellas, lo cue princi
plamente ocasion8 la disminucibén de los valores de microdure
za.

Temple.

a).- Efecto de la temperatura.

Para este tratamiento, al iqual que en los normalizados
y recocido realizados a partir de 600°C no se present6 nin_-
g6n cambio de estructura (arano alfa equiaxial), fig. u6, -
por las razones expuestas anteriormente; sin embarqo, presen
t6 el valor mis alto de microdureza, tabla II, ya que todos
los compuestos intermetflicos & precipitado secundario disuel
tos a la temperatura del tratamiento crearon, a temperatura
ambiente una condicién sobresaturada en la red hexaqonal de
alfa (por la velocidad de enfriamiento).

Ahora bien, como la temperatura de 875°C cae en la re_-
q16n biffsica (a+R), fia. 16, los aranos de beta por la alta
velocidad de enfriamiento transformaron a alfa acicular, aue

dando de esta forma todos loa solutos de la fase beta reteni



dos en la red de alfa dando lugar a una sobresaturacibn y -
éistorsifn de esta Gltims (caracterfiticas ds a'*?), por -
otra parké, los grakes de.al: glplgi!,; ya existentes solo
tmen P :il nudoiaan i

wn fig.. 45, (que. te esth

dado por la expresién: D* - P} = K¢ @Rty 5y aste forms
el valor e microdureia pars esta seéltra répresentativo
d% Is cosxiétencia tanto de Ta estiuctura acicular de alfa -

como de gramos slfa equiaxiales.

En el temple a partir de 1000°C (fase beta, fig. 16) se
obtuvo una estructura acicular de alfa, fig. 44, estructura
que como ya se mencion6, es el resultado de la transforma -
ci6n de los granos de beta a la fase alfa a altas velocida_-
des de enfriamiento (caracterfstica del temple) quedando, de
esta forma los solutos de la fase beta retenidos en la red -
de alfa provocando una sobresaturacibn y distorsifn de la -
red (caracterfsticas de la martensita designada por «'). No
obstante, solo son liminas de alfa Widmannstatten muy finas
con un espaciamiento muy pequeiic entre ellas. Sin embargo, -
1a transformacién martensftica ha sido observada solo en las
aleaciones Zr-Nb, Zr-U, Zr-Ti, 2Zr-Cu, Zr-Mo, en donde los es
tudios realizados han mostrado (al igual que en los aceros),
que dicha transformacifn es atérmica y est§ caracterizada por
una temperatura Ms (a la que la reaccibn comienza durante el
enfriamiento) que es funcibn de la composicifn y se abate ge
neralmente con incrementos de solutos substitucionales, mien

tras que puede aumentar & diaminuir con incrementos de solu-



tos intersticiales. Cabe mencionar que en &sta muestra los -
grancs de beta que transformaron a llf.- acicular pueden ser
saoomocidos identificando los plancs de hibito mediante di-

freccién da Rayos X.
o i deacad

del reveni

e R
Al igual que er l0s aceros, para la aleacidn estudiada -

en este trabajo, a medida que aumentd la temperatura de¢ reve
nido disminuyS (en forma general) la microdureza obtenida en
el temple (tabla II).

De esta forma, y tomando en cuenta que se partié de una
estructura acicular de alfa (fig. 44):

A 500 °C, fig, 53, a pesar de incrementar los procesos
de difusi6n con la temperatura (en busca de una estructura -

nis ble) la no 6, sin las “la

minillas” se notan ligeramente mis gruesas asf como también -
mis espaciadas entre ellas; al mismo tiempo, se aprecia la -
aparici6n de ciertos "granos (manchas oscuras) donde se susten
ta la mencionada estructura. No obstante, al comparar el valor
de microdureza con el de la muestra templada se observa que -
en la revenida aumenta (en lugar de disminuir), hecho que se

atribuye a que los solutos de la fase beta retenidos en el -

temple y luego disueltos a la temperatura de revenido, precipi
taron en el enfriamiento despuéa del revenido, ya sea en deter

minados sitios de la red 6 con cierta composicién produciendo



un endurecimiento de la matriz. Por otra parte, la fig. 54 -
(cuyo examen se realizs con luz normal y filtro verde) al com
M una

con la
tura suy semejante a la martensftica.
A 600°C, fig. 51, la estructura acicular aln no ha desa

P las ae én son mis -
que an ol nnnmn a 500°C). No obstante, se aprecia un cre-
cimiento y coalescencia de las "laminillas® para dar lugar a
la formacién de granos de alfa {fig. 49) que se presentan -
grandes y distorsionados en el revnido a 700°C, y en los que
por mecanismos de corte se formaron las lSminas de alfa Wid-
mannstatten apreciados en la Fig. 47, estructura que corres-
ponde al revenido realizado a 800°C. Por otro lado, dentro -
de las 1Sminas se notan unas lineas delgadas de color negro
que se piensa sean hileras de particulas de una fase secunda
ria precipitada‘*.

Templado y Revenido (enfriado en agua despufs del reve-

nido)

a).- Efecto de la temperatura.

Nuevamente con el aumento dela temperatura de revenido
la microdureza obtenida en el temple disminuye, por lo que,
con respecto a esto la velocidad de enfriamiento después del
revenido no presenté efecto alguno. De tai forma, y conside-
rando que se parti8 de una estructura acicular, fig. 44:

A 500°C, fiq. 57, se provoch principalmente un creci --

miento (en tamaio y qgrosor) de las "laminillas™, asf como



&n un on el Lami entre sllas; todo es-

to debido al de los de difu-
816n con la temperatura.

Mientras tanto, a 600°C, fig. 56, me observa que las --
“laminillas® empiezan a crecer y & coalescer para formar gra
nos de alfa grandes y diwtorsionados. Todo esto sobre uns ma
tria (color blance) que por una piobable segregacién que vou
al final de &sta

rre la

una camposici6n diferente®®.
Finalmente, a 800°C, se presentan léminas de alfa Wid_-

mannstatten formados principalmente por mecanismos de corte.

notar la a8 de las hileras

Sin es de
de particulas de la fase secundaria precipitada‘®‘ que se pre
sentaban en estructuras similares como ifneas delgadas de co

lor negro dentroc de las l&minas.
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Estructura de llegada

TABLA 1T

ey -
3 {
7
6
- 1]
1009 -
. ‘1008 .
600
600
600
Templado (R,0)
t temperatura carga Il\'2
(horas) (°C) (9) (Kg/mm")
x 1000 364.3
1 875 115 316.1
1 600 115 296.8
Templado y Revenido (enfriado en aire después del revenido)
t temperatura carga NRV. 2
thoras) (°c) (g) (Rg/mm")
1 1000 115 257.9
172 800
1 1000 115 271.8
1/2 700
1 1000 115 311.3
172 600
1 1000 215 383.8
1/2 500
Templado y Revenido (enfiradas en agua después del revenido)
temperatura carga v2
(haru!) (°cy (9) (lq/lIll )
1 1000 115 .0
1/2 800
1 1000 115 292.6
1/2 600
1 1000 115 311.7
1/2 500

a7
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VII) .~ CONCLUSIONES.

1.~ En el & de do, por la velo-

cidad de enfriamiento caracterfstica de &ste, se di6 tiempo

a la formacibn de precipitados 8 compuestos intermetflicos -
que endurecieron la matriz de alfa hexhgonal, dando como re-
sultado una microdureza mfs alta que la obtenida en las mues
tras normalizadas (a partir de las mismas temperaturas) lo -

ccibn con los aceros particular-

que se en
mente bajos en carb6n.

2.- En el tratamiento de temple, a partir tanto de la -
regi6n beta, como de la biffsica, la fase beta transformé a
alfa dando una estructura acicular, quedando los solutos de
beta retenidos en la red de alfa (por la alta velocidad de -
enfriamiento), provocando una sobresaturacibn y distorsién -
de la red, ambas, caracterfsticas dec la martensita designada
por «' (al igual que en los aceros). No obstante, solo son -
18minas de alfa Widmannstatten muy finas con un espaciamiento
muy pequefio entre ellas. Por otra parte, dicha estructura -
mostré el valor de nicrodureza més alto.

3.- 21 fgual que en los aceros, para la aleacibn estu_-
diada en este trabajo, a medida que aument§ la temperatura -
de revenido disminuy6 (sin {mportar la velocidad de enfria -
la microdureza obtenida en ol temple.

miento después de 8&ste)

t'o obstante, se observf una microdureza m&s alta (en forma -

gqeneral) en las muestras enfriadas en aire después el reve-



nido. Por otro lado, el hecho de que las ®"laminillas® de al-
fueran lazad: shéfite por gra-

fa
dos entre las de 600 a

nos b 4
699°C se atribuye a un grado mfis bajo & coheremcia, asf co-

w0 a -l 1as Qe

4.- 1a s de enfri lentos (norma
lisados) a .l‘ﬂil’ de 1000°C hanta temperatura smbiente consis
16 de 1Smtnas de alfs que ntan formas de
1 con 1 veces otras acicu

lares y otras veces se parten. Por otra parte, enfriamientos
suficientemente r&pidos (a partir de la temperatura ya men_-
cionada) provocaron que las l&minas fueran mfs finas (como -

en el caso del temple).



VIII).- SUGERENCIAS PARA TRABAJOS POSTERIORES.

l.- Ya que la falta de detalle en las edtructuris cbsex
vadas, ce puede atribuir an parte &l resctivo ds ataque uti-
lizado en este trabajo, se sugiere probar con otras solucio-
nes.

2.~ Mupligr 1ss temperaturas e partir de las cuales se
realizsoron los trstamientos térmicos.

3.- Se el uso de med de mi rea

lizacifn de microanflisis y pruebas mecinicas (tensifn, com-~
presifn, etc.) como ayuda para la determinacifn de la presen

cia, composicién qufmica e influencia que produzcan en las -

P los p pitados ios, o8 interme

tdlicos y segundas fases.

4.- Como el tiempv y la tura de 6n -

de fases y componentes presentan una gran influencia en los -
productos obtenidos, y por lo tanto en las propiedades que -
adquiere la aleacifn, se sugiere desarrollar un diagrama de

transformacién tsotérmica (TTT).
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