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ESTUDIO DE LA SUBESTRUCTURA DE LA ALEACION CIRCALOY-4
POR MICROSCOPIA ELECTRONICA NE TRANSMISION Y BARRIDO

R.A. VERSACI - M. IPOHORSKY
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I. INTRODUCCION

En las aleaciones de circonio de interés nuclear es de
fundamental importancia el conocimiento de la subestrucura
puesto que de esta depende fuertemente sus propiedades fisi-
cas.

En particular en la aleacidén de Circaloy-4 se observan
pequefios precipitados cuya naturaleza no ha sido completamen-
te determinada. En el presente trabajo se describen las expe-
riencias de microscopia electr8nica de transmisidn y barrido
realizadas en esta aleacibn, sometida a distintos tratamien-
tos  termomecinicos.

I 1. TENICAS EXPERIMENTALES

A partir de una chapa de 0,3 mm de circaloy-4 se obtu-
vieron discos de 3 mm de didmetro, estos discos fueron
templados de 1000°C en agua y recocidos en vacio durante 6
hs. a 700°C.

Las 14minas delgadas para microscopia electrfnica de
transmisién se obtuvieron reduciendo los discos a 0,1 mm
primero mediante pulido mecdnico y luego quimico. EI puli-
do finad se realizd utilizando catodos puntuales, con una
solucién de 5% de &cido perclorico en alcohol metilico, con
una corriente de 400 mA a cero grado centigrado y con vio-
lenta agitacidn.

Las muestras para microscopia electrbnica de barrido
se obtuvieron mediante un pulido quimico con una solucidn
de 50% agua, 47% 4cido nitrico y 3% dcido fluorhidrico.

Las observaciones por transmisidén se realizaron en
un microscopio Philips EM 300 operado en 100 Kv. Las observa-
ciones superficiales se realizaron con un microscopio
Philips SEM 500 y los. andlisis con el equipo Edax que tiene
adosado este microscopio.

TII. RESULTADOS

Los diagramas de difracidn electrdnica de los preci-
pitados se pueden indexar como correspondientes a la estruc-

tura del ZrCr2
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El ZrCr, presenta a baja temperatura una estructura
hexagonal, tipo MgZn.,, y a alta temperatura es FCC tipo
MgCu,, la transformacién de fases tiene lugar aproximada-
menté a los 900°C.

En la Fig.1 se obserha una imagen de campo claro del
precipitado en la cual se ven un conjunto de franjas atri-
buidos a politipos de la aleacién (1).

El politipismo es una caracteristica de las fases de
Laves, en este caso una falla en el plano basal del hexa-
gonal permite pasar a la fase FCC una nueva falla en el
plano (111) permite reconstruir nuevamente la estructura
hexagonal. La fase de alta temperatura se observa como
pequefias laminas.

En la Fig.2 se muestra,correctamente orientado,el
diagrama de difraccién correspondiente al plano (100) de
la red reciproca de la estructura hexagonal. La extensién
de los nodos en la direccién reciproca c* indica que las
fallas son paralelas al plano basal. Asociados a los nodos
correspondientes al hexagonal se observan algunos de menor
intensidad correspondientes a la estructura FLC. En estos
casos no es posible en general obtener imidgenes de campo
oscuro de las dos estructuras del politipo.

Se decidié entonces poner a punto la técnica 2 1/2
dimensional (2) que permite distinguir entre dos fases
de estas caracteristicas mediante un par de micrografias
de campo oscuro sub y sobrefocalizadas. Este par al ser
observado en un estereoscopio se obtiene una imagen tridi-
mensional en la cual aparecieron claramente dos conjuntos
de franjas en dos plano distintos.

En la Fig.3 se observa una de las micrografias de
campo oscuro.

Finalmente se realizaron observaciones con el micros-
copio electrdnico de barrido, en la Fig.4 se muestra una
una imagen de electrones secundarios de los precipitados.
Los espectros de Rayos X caracteristicos, obtenidos con
el dispositivo de microandlisis dispersivo en energia,
se observan en la Fig.5. Estos espectros muestran la
presencia de las 1lineas caracteristicas del circonio, del
cromo y del hierro que esta . de acuerdo con lo observado
por otros autores (3,4) utilizando otras técnicas.



303

IV. CONCLUSIONES

Se observo la presencia de un solo tipo de precipi-
tado, con una estructura similar a la del ZrCr2 pero que
ademids de Cr contiene Fe.

El precipitado presenta una subestructura atribuida
a politipos de la aleacién.

Para las concentraciones de Fe y Cr contenidas en los
precipitados,la concentracién electrdnica es 1,90 utili-
zandos las valencias asignadas por R.P. Elliott y W.Rostoker
(5),concentracidén para la cual es estable la fase hexago-
nal. Este hecho explicaria porque no se observan precipi-
tados con otra estructura y conteniendo fundamentalmente
hierro.
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