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FSTUDIO DE LA FORMACION DE CAVIDADNES BAJO IRRADIACION NEUTRONICA
MFDIANTE TFCNICAS DF MICROSCOPIA ELECTRONICA.

A.A.Pochettino y M.Ipohorski,Gerencia de Desarrollo,Departamento de
Materiales,Comisién Nacional de Fnergia Atdémica.

I.- INTRODUCCION.

F1 hinchado de metales (swelling) por formacién de cavidades produci-
das bajo irradiacion meutrdnica a altas dosis y temperaturas comprendidas
entre 0.3 y 0.5 de la temperatura absoluta de fusién Tm(°K), es un fac-
tor muy importante a tener en cuenta en el disefio de reactores. Con el ob-
jeto de conocer los mecanismos atdémicos en juego durante la produccién de
estos defectos cristalinos y el posible rol inhibidor de ciertas impure-
zas metdlicas, se estudié la nucleacidén de cavidades en monocristales de
Al y aleaciones diluidas Al-Mg, irradiados en el reactor CNFA/RA 3 de
Fzeiza a dosis del orden de 10%° n/cm? wutilizando técnicas de microsco-
pia electrénica de transmisién.

IT.- TECNICAS EXPFRIMENTALES.

Fn las experiencias realizadas se utilizaron monocristales de Al,Al-
0,91 % at.Mg y Al1-9,1 % Mg , crecidos por el método de Bridgman modifi-
cado utilizando un horno .de radiofrecuencia, siendo el contenido de las
restantes impurezas menor que el 0,001 % at.

Las irradiaciones se realizaron en el reactor RA3 a dosis de 4x101?
n/cm? ,102° n/cm? y 3x102° n/cm? . Posteriormente se cortaron por electro-
erosién discgs de 3mm de didmetro y 0.3-0.4 mm de espesor, con sus caras
planas orientadas en la direccién {101} a fin de facilitar las posteriores
experiencias de microscopia electrdénica. A partir de los discos y utili-
zando técnicas de pulido electrolitico, se obtuvieron 1dminas delgadas
del material irradiado, las que se observaron en el microscopio electré-
nico Philips EM300 del Departamento de Materiales de la CNEA.

ITI.- RESULTADOS OBTENIDOS
1.- CAVIDADES EN ALUMINIO

Fstos defectos cristalinos se observan en las micrografias electréni-
cas a partir de dosis de 102° n/cm? ,encontrdndose también en las mismas
una gran cantidad de lazos de dislocaciones (Fig.1). La densidad de ambos
tipos de defectos se incrementa con la dosis de irradiacién. En la Tabla I
se resumen los resultados obtenidos.

Para que existan cavidades en un metal irradiado deben prevalecer los
procesos de nucleacidén de vacancias frente a los de recombinacidén intersti-
cial-vacancia. Para ello es necesario que existan numerosos sumideros de in-
tersticiales (p.ej. bordes de grano) o bien que “estos se nucleen en lazos
de intersticiales.

En este trabajo,donde se utilizan monocristales con bajo contenido de
dislocaciones,se descarta la primer hin“otesis acerca de la existencia de
sumideros de intersticiales.Sin embargo,la densidad de defectos formados
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Dosis distoaciones  inp. Cavidades
4.10%n/em®  5.10"2em3 =003
10%/a?  7.10%m3 <508 5,10 em3
3.10%0n/cm? 100%™ =208 2.10"%m 3
Tabla I

... por intersticiales disminuye con el aumento de la dosis. Esta aparen-
te anomalia en los resultados puede ser explicada si se tiene en cuenta la
existencia de numerosos segmentos de dislocaciones en las micrografias del
material irradiado. Estos segmentos corresponderian a lazos intersticiales
que han crecido desmesuradamente y que al preparar la lamina delgada (2000-
3000 A de espesor) se presentan como ''segmentos de dislocaciones'.

También se observan, asociados a cavidades, contrastes electrbnicos
de precipitados, los que se indican con flechas en la Fig.2. Si_se consi-
dera que la cantidad de Si producido por reacciones 2741 (n,B) 28Si, gene-
rada por neutrones térmicos, es 0,006 y 0,02 % at. para las dosis de 1020
y 3.1020 n/cm2 y que el 1imite de solubilidad del Si en Al es de 0,001 % at.
a 552C, se pueden asociar los contrastes observados a precipitados de Si,
ya que el contenido de las restantes impurezas estd por debajo de sus solu-
bilidades maximas a dicha temperatura.

Cabe sefialar que la asociacién precipitados de Si-cavidades no es biu
nivoca, ya que se observan numerosos precipitados de Si en el cristal sin
que estos estén asociados a cavidades, hecho que se debe tener en cuenta al

analizar los mecanismos de nucleacidén de cavidades.

2.- AGREGADO DE IMPUREZAS DE MAGNESIO.

El agregado de un 0,01% at. de Mg no altera fundamentalmente la nuclea
cién de defectos bajo irradiacién, observindose una disminucién en un factor
dos en la densidad de cavidades.

Sin embargo en las muestras con un contenido de 0,1% at. Mg no se ob-
serva la existencia de cavidades en el material irradiado. En ellas se en-
cuentran contrastes que corresponden a pequefios lazos de dislocaciones, de
didmetro menor que 200 A y que presentan imigenes tipo 'black-dot" (10']4c:m'3
a la dosis mixima). También se observan contrastes en forma de ''agujas',
orientadas en direcciones del tipo (100), de longitudes comprendidas entre
los 300 y 600 A y didmetros entre 50 y 100 A, los que luego de ser estudia-
dos se determiné que correspondian a precipitados de Mg,Si (8.1013 cm 3 a
la dosis mixima) (Fig. 3).
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Luego, el agregado de un 0,1% at. de Mg facilita la recombingcién in-
tersticial-vacancia, eliminando la posibilidad de formacién de cav%dgdes?’
altera la distribucién de lazos de dislocaciones y permite la precipitacién
de MgySi, 1o que alteraria las propiedades mecdnicas del material.

IV .- INTERPRETACION DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS.

El incremento de la recombinacidn intersticial-vacancia se puede_ex—‘
plicar a través de la existencia de pares impureza-vadancia dg’mayor difusi
bilidad en el cristal que las vacancias creadas bajo irradiacién (1).

El Si producido bajo irradiacién, también migra por mecanismos de va-
cancias. Sin embargo, existen diferencias entre los pares Si-vacancia y Mg-
vacancia, ya que:

a) Poseen distintas energias de unién: By gj-vac™ 0,07 &V
o~ (2
‘ Ey, Mg-vac 0,04 eV (2)
b) Existen zonas del cristal ricas en Si, las que estin asociadas a de-
fectos formados por vacancias, mientras que no ocurre lo mismo con el Mg.

Un modelo utilizado en estudios de difusién permite explicar estas di
ferencias y es el llamado "modelo de cinco frecuencias de salto" (3). En el
se propone que los pares impureza-vacancia no son necesariamente estab1e§,
pudiendo: estos disociarse mis fiacilmente con la disminucién de la energia
de unidn.

En el caso de Si, los pares seridn mis estables, pudiendo retener va-
cancias al precipitar y transformarse entonces en un niicleo para gl creci-
miento de cavidades. Si esto no ocurre da origen a precipitados libres en
el cristal.

Se debe tener en cuenta que inicialmente no existe Si en la red y que
la cantidad de estas impurezas se incrementa con el tiempo de irradiacién.
Distinto es el caso de las aleaciones Al-Mg, donde con el agregado de Mg
se favorece la recombinacién dado que existiran desde el comienzo de la
irradiacién una gran cantidad de trampas de vacancias disponibles para fa-
vorecer la migracién de vacancias.
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Figura 1:Micrografia electrdnica tipica de una muestra de Al puro irradiado
a la dosis de 3.1020 n/cmZ. En ella se observan contrastes corres-
pondientes a lazos de dislocaciones y cavidades. 60.000 X.

Figura 2:Micrografia de uma zona rica en cavidades en Al puro irradiado a
3.1020n/cm2, Con una flecha se indican los contrastes correspondien
tes a precipitados de Si asociados a cavidades. 60.000 X,
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Flgura 3: Micrografia caracterlstlca de una muestra de Al 0,1% at. Mg
.irradiada a 1020 n/cm2. En ella se observan contrastes corres
andlentes a lazos de dislocaciones, muchos de los cuales, al
ser de didmetro menor que 200 A,.presentan ‘imagen tipo ”bLack
_dot" (indicados con un circulo) y a prec1p1tados de MgySi (in
dlcadOSvcon flechas). 60.000 \



