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ANALISIS s UNA SHCUENCIA DE FABRICACIUN <N CHAPAS DE ZIR-
CALOY 4

Max Restz Levi -~ Delia Arius

Proyec+o Planta Piloto Fébrica de Aleaciones Especiales
Depar+amen+o de Ma*eriales - Gerencia de Desarrollo
Comisién Nacional de Energfa A+émica.

Resumen:

El objeto del presen‘e *rabajo fue reproducir en cha-
pas una posible secuencia da fabricacién de tubos de Zirca
loy 4, a fin de es+udiar el efecto que los tratamientos
termomecénicos tienen en las propiedades estructurales y
mecdnicas finales., Se utilizé material calificado de 50 mm
de didme+ro, el cual fué *empludo desde la fase B, laminado
en chlionte y a temperatura ambiente con distintos tratamien
tos térmicos hasta ob*ener chapa de 0,5 mm de espesor. Se
hicieron tratamientos térmicos isécronos entre 400 y 700 °C
de 2 horas de duracién y tratamientos isotermicos a 520°C
entre 2 y 247 hs.

Se aplicaron técnicas de metalografia 6ptica y electrd
nica, rayos X , ensayos de traccién y mediciones de micro-
dureza, para la de*erminacién de la curva de recris*alizacién.

El +amafio de grano luego del 4+rabajado en caliente (184)
se redujo a unos 4u el finalizar el proceso., la *ensién de >
fluencia en los tratamientos iséc§onos varié en+re 67 Kg/mm
a temperatura ambiente a 36 Kg/mm~ a 700 °C, observédndose
metal ogrdficamente recristulizacién a partir de 500°C aproxé
madamente;en los recocidos §so+érmicos varié entre 51 Eg/mm
luego de 2 horas a 36 Kg/mm 1luego de 247 hs, observénaose
me+alogrdficamente recris+alizacién a par+ir de 2 horas., Se
discuten resul+ados.

Introduccién:

Den+ro de los obje*ivos del desarrollo de las +écnicas
de fabricacién de *ubos del proyecto PPFAE tiene particular
impor+ancia el es*udio del efec+o de la ruta de fabricacién
en propiedades finales. Como a la iniciacién de este +raba-
Jo no era posible simular una secuencia completa de fabrica
cibén de vainas se encaré un *rabajo en chapas donde se repro
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dujo las e+apas fundamentales posibles de deformacién en
caliente y en frio para la fabricacién de vainas de Zirca-
loy 4 empleadas en elementos combus+ibles.

Una de las etapas fundamentales para obtener materia-
les que satisfagan especificaciones especialmente en lo que
respecta 8 propiedades mecéanicas y es+ructurales es la dl+1
ma deformacién en fr{o y el ltimo tratamien*o térmico. Por
esta razén se es+*udiaron l1os procesos de recuperacién y re
cristalizacién en chapas deformedas en frio un 65%, deforma
cidén que se estimé es del orden de las utilizadas en la fg
bricacién de +ubos,

Para el estudio se u+ilizaron +écnicas de microdureza,
traccién uniaxial y andlisis de resis+‘encia a la corrosiébn,

Uno de los primeros +rabajos que encon*ramos en la 1i
teratura respec+to del Zircaloy 4 se debe a Washburn (1) que
en 1964 estudia la recris*alizacién primaria y seoundaria
en chapas de Zircaloy 4 y deformadas en frio 10 - 20 ~ 40
y 60%, con +ratemientos *érmicos de 10 ~ 100 - yl000 minu-
tos en atmésfera de helio, entre 50u y 800 °C, utilizando
técnicas de difracciédn de rayos X (andlisis del anoho de
linea) y microdureza. O. M. Katz (2) en 1966 estudia la re
cuperacién y recris+alizacién en *ubos de Zircaloy 4 con
20 - 40 y 73% de *rabajado en frio y chapas con 78% de +ra
bajado en frio, entre 100 y 760 °C para 4 y 96 hs de +ra+a
miento +érmico (en vac{o), utilizando +écnicas de resis+ivi
dad, difraccién de rayos X y microduregza, concluyendo que la
informacién obtenida por medio de la difraccién de rayos X
y microdureza permi+e una descripcién bastante completa de
los procesos de recuperacién y recristalizacién en Zircaloy
4, C.C.Busby (3) realiza en +ubos con 20- 73% de deformacién
en frio y con un relevado de tensiones a 495 °C experiencias
de traccién uniaxial efectuadas a distintas +emperaturas,
desde +emperatura ambien*e hasta 530 °C.

Recien*emen+e H. Stehle, E. Steinberg y E. Tenckhotf(4)
publicaron un estudio sobre propiedades mecénicas y microes
t+ruc+ura en vainas de Zircaloy 4, donde analizan el efecto
del ultimo +*ra*amiento +érmico en propiedades mecénicas ba
Jo *ensiones biaxiales y donde se incluyen una curva de por
cien*o de recris*alizacién vs. *emperatura en la cual Se pue
de ver que un aumen+o de *emperatura de 10 °C en 550 °C re
presen+s un aumento del 20 al 80% del ma*erial recris+aliza
do. En es*os *rabajos no se hacen andlisis de los mecanismos
de recuperacién y recris+alizacién pues*os en [juego en este
material. {
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Parte experimental y resultados

El material original fué una barra calificada de Zirca
loy 4 de 50 mm de diédmetro a partir de la cual se ob*uvo una
chapa de 0.5% mm de espesor, El ma*erial fué tratado segin
la secuencia que figura en la +abla I:

TABLA 1
Secuencia de fabrioacién de chapas

TEMPLADO desde f{iep (1050-C)
LAMINADO EN CALIENTE i:i (800°C)
LAMINADO EN FRIO 314
¢
RECOCIDO 4h -$7so°c
LAMINADO EN FRIO 48%
+
RECOCTIDO 2h - 700°C
v
LAMINADO EN FRIO - S5
REC®CIDO 2h - 700°C 2h - 520°C + 2h - 700°C
+
LAMINADO EN FRIO ﬁf% 51}
RECOCIDO 520°C: 2 horas:

2-3-4-5- 403 - 456 - S06 - 522 -

10 - 65 - 247 hs. 541 - 558 - 000 - 700°C

El material fué cortado, decapado y enjuagado con agua
bides+ilaaa, posteriormente se lo encapsuléd en una ampolla
de pyrex o cuarzo, de acuerdo & las *emperaturas de los tra
tamientos +&rmicos y sellado con un vac{o mejor que 1§ ~mm
de Hg.

Con la seria de probetas provenientes de los t+ratamien
+0s isotérmicos se realizaron ensayos de traccién a tempera
+ura ambiente en la direccién de laminacién. Se ob+uve el
punto de fluencia (Jo0.2 y la *+ensién maxima UTS, Para la
obtencibn de ( 0.2 se deformé con una velocidad de cabezal
de lmm/min y se registrd la carga vs la eloangacién medida
con un extenséme+ro colocado sobre 1l probeta ('gage length"
de 2 cm de longitud). Para la determinacién de la UTS se
graficé la carga vs el desplazamiento del cabezal con una
velocidad de cabezal diez veces mayor nue la etapa anterior:
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hasta romper la probeta,

En la figure 1 se representan los valores de la resis
tencia a la traccién UT3, la +ensién de fluencia Go.2,
y la elongacibn (el) vs *iempo de tra+amien+o +érmico (%20°C).
gEn 1la figura 2 se mues*ran algunas me*alografias para dife
rentes tiempo. En la fig.3 se representan las +res dimensio
nes promédio de 108 granos segin la direccién normal, longi
tudinal y transversal segin norma E-112-10,6 (AST™M), en fun
cién del tiempo de tratamiento térmico, calculadas a partir
de las me+alograffas, Se graficé también el didme+ro prome
dio (3) de los grano#, promediando el ndmero de granos infer
ceptados por mm en las tres direcciones; la inversa de este
promedio nos da la distancia promedio entre intercepciones
que en nues*ros rangos de valores es practicamente igual al
didmetro promedio de los granos, segin la +abla 2 de las
normas E~112 (ASTM)., Tembién se da el nimero de grano G cor
respondiente.

Se realiizaron mediciones de microdureza Vickers con
1 KE de carga, sobre cada una de las secciones, transversal
("), longitudinal (L) y plano de laminacién (S). Los valores
obtenidos se representan en funcién del +iempo de *ratamien
to térmico en la figura 4,

Se midié +ambién con un difrac+éme+ro de rayos X, con
radiacién Cu Ky, 30 KV, 20 MA, el ancho de linea, del pico
004, en el plano de laminacién (fig. 5).

Con la serie de probetes provenientes de los tratamien
+os térmicos de 2 hs a diferentes temperaturas, se realiza
ron ensayos de +raccién como en el caso anterior. En la f1
gura 6 se represen*sa la tensién de fluencia (J 0,2, la resia
+encia a la +raccién (UTS), y la elongecién (EL) en funcién
de la temperatura de t+ra+amiento t+érmico, En la fig. 7 po-
demos ver +res metalograf{as del material obtenidas oon el
microscopio éptico y el electrénico. En la fig.8 se ha repre
sen+ado las t+res dimensiones promedio y el didme+ro promedio
de los granos vs temperatura.

Tembién en es*e caso se ha realizado mediciones de mi
crodureza Vickers con lKg de carga, sobre cade una de las
secciones (fig.9).

Se estudid el comportamiento a la corrosibén en cinco
probetas +ratadas térmicamente 2 hs a 520 °C, el ensayo se
hizo en una au*oclave, sumergidas en una atmésfera de vaper
a 400 °C y 100 atmésferas, durantg 3 dfas, Los aumentos de
peso fueron inferiores a 22 mg/dm , 1imite superior que es
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tablecen las normas. Kl aspec+o superficial de las mismas
fué +ambién satisfactorio, concluyéndose Que el comporta-
mien+o a la corrosién es*uvo dentro de lo exigido por las
normas de recepcién para chapas y tubos des+inados a Atu-
cha,

Las me+alograffas correspondientes a los tratamientos
isotérmicos (520 °C) muestran que luego de 2 horas hay pe-~
quefios granos recristalizados y el t+amafio de grano promedio
(granos deformados y recristalizados) es de onnn+re 4y 5
horas el ndmero de granos recris+alizados aumenta sensible
mente bajando el tamafio promedio a su valor minimo de %p ’
Yy luego crece a 3,5 M para 247 horas,

La disminucién del ancho de linea en funcién del tiem
po a 520 °C (fig. 5) se estabiliza recien a las 10 horas,
Los valores de las propiedades mecénicas ((70.2 y UTS, fi-
gura 1) disminuye recien a part+ir de 3 hs de tratamiento2
térmico a 520 °C, por ejemplo la (Jo.2 varfa de 51 Kg/mm
para 3 hs a 36 Kg/mm~ para 247 hs,

lLas curvas de microdureza Vickers (fig 4) varian entre
195 HV y 160 HV sobre las secciones trensversal y longitu-
dinal y entre 255 HV y 210 HV en el plano de leminacién,
para el intervalo comprendido entre 2 hs y 247 hs.

En lo8 t+ratamientos térmicos de 2 horas a distintas
temperaturas, las curvas de J 0.2 , UPS y elongacién (figu
ra 6) muestran una variacién con+inua a partir de los 400
°C, siendo mAs marcada a partir de los 500 °C y hasta los
560 °C, estabilizédndose a Ear+ir de dicha *empgratura. La
G 0.2 varié entre 68 kg/mm“ a 20 °C y 36 Kg/mm“ a 700 °C.

Las curvas de microdureza muestran un comportamiento
andlogo a las curvas de traccién, variando 1¢s valores en
+re 225 HV y 160 HV sobre las secciones, transversal y
longitudinal y entre 270 HV y 220 HV en el plano de lami-
nacién, para el rango de temperaturas entre temperatura
ambiente y 700 eoC.

El t+amafio de grano promedio varié entre 4 y 8, pa-
sando por un mfnimo a 540 °C, debido a que el tamatio de
los granos recristalizados bajan el promedio., De la evolu
cién de los valores de las tres dimensiones promedio (n,l,
t) de los granos (ver fig. 8), se puede decir gue los gra-~
nos recris+alizados tienden a tener un t+amafio no mucho
mayor que el ancho del grano deformado.
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Andlisis de los resultedos:

En las experiencius con distintas temperaturas (2 hs)
las metalografias épticas (fig.7) muestren que a 506°C el
materiel estd completamente deformado, 8sin embargo & tra-
vés de observaciones de microscopfa electrdénica se pueden
detectar algunos granos recristalizados lo que coincide con
las observaciones hechas por Stehle-S+einberg y Tenckoff(4)
que mues+ran que en vainas el proceso de recristalizacién
comienza a 00°C, En las metalografias 6pticas del mate-
rial tratado a 520 °C durante distintos tiempos (fig.2) se
observan luego de 2 horas pequeiios granos recristalizados
Y que a 247 hs aun no se ha llegado a una estruotura equi-
axial t{pica de un estado de recris+alizacién completo.

El ancho de l{nea sigue la misma tendencia con el
tiempo de tratamiento térmico, observdndose los mayores
cambios en las 10 primeras horas, indioando este hecho que
durante ese intervalo de tiempd.actuan simultaneamente los
procesos de recuperacién y recrist+alizacién.

De la comparacién de las medidas de Jo.2 (fig.6) y
sus correspondientes me+alograff{as se deduce que la dismi-
nucién de G 0.2 comienza por lo menos 50 *C antes qQue el
proceso de recris+alizacifn aunque la zona de méxima varig
cién se observa a partir de dicho momento (500 °C), Este
efecto no se observa en las curvas de dureza (fig.9) donde
los cambios importantes ocurren a partir de diohs tempera-
tura,

Los resultados de medidas de microdureza en ambas sSe~
cuencias muestran que la dureza en el plano de laminacién
es mayor que en los otros dos, debiendose fundamentalmente
a8 la textura del material Que muestra que el eje o estd
cercano a la normal del plano de laminaciédn (15°- 20° para
2 hs - 520°C). Bstudios en Zircaloy 2 muestran que la di-
reccién ¢ del prisma hexagonal tanto en compresién como en
+ensién tiene un,punto de fluencia mucho més alto (¢ en
tensién 48 XKg/mm~ ), dado que en esfuerzos aplicados en la
direccién ¢ el meterial deforma por deslizamiento (5), re-
zén por la cunl debemos esperar valores de miorodureza més
altos en el plano de laminacién y mAs bajos y similares en
los o+ros dos planes (fig. 4 y 9).

El resultado méds importante de las medidas de tamafio
de grano es la reduccién de sus dimensiones en las direc-
ciones t y 1, y la casi constancia en la direccién n para
los granos recris+alizados respecto de los deformados (f1
guras 3 y 8), esta variacién es facilmente visualizada en
las metalograf{as de las figuras 2 y 7.
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Comparando los resul+ados de<3'0.2 obtenidos en vai-~
nas de Zircaloy 4 laminadas 57% en frio y ¢ratadas 2 ho-
ras: entre 450 y 600 °C, con las correspondientes de las
chapas (fig.10) se observa que las curvas +ienen la misma
forma cgn un corrimiento sis+eméd+ico de aproximadamente
3 Kg/mm~ para un mismo valor de temperatura o de un méxi-
mo de 15 °C en la +temperatura de tratamiento térmico para
un mismo valor de J o.2.

Las diferencias pueden atribuirse a variaciones de
composicién o diferencias producidas por el modo de defor
macién plédstica, pero esencialmente representan el mismo
fenfmeno., la +extura de chapas laminadag més de un 50% y
de +ubos laminados con un Q(reduccién de espesor/reducciédn
de diéme+ro) al+o es practicamente la misma (5). Ambas
texturas se caracterizan por ¥ener la direccién del plano
basal perpendicular a la direccién de laminaoién y orien-
t+ada hasta 40° de la direccién radial del +ubo o normal
de la chapa y como en ambas experiencias se +raccioné en
la direccién de laminacibén, ambos materiales deforman fun
damentalmente por deslizamiento,

Por otro lado ¢omparando las curvas de UTS para los
dos oasos mencionados (fig.ll) se observa que no existe
un.tan buen acuerdo como con la tensién de fluencia, encon
+rédndese corrimientos mucho més altos en sus valores,

-

Conclusiones:

Se ha observado una buena coincidencia oon resulta
dos de otros autores en 1o que se refiere 1l)al inicio
del proceso de recristalizacibébn, 2) a Yos resultados
obtenidos de dureza en las distintas direcciones del mate

rial.

Por otro lado se ha demostrado a través de este tra-
bajo que es posible la simulacién con chapa, al mencs en
lo que respecta a las propiedades estudiadas, del proceso
de laminacién en +ubos,
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figura 1 - Tensién de fluencia ( G .,), resistencia a la
traccibén (UTS) y elongacggu (el) a temperatu-
ra ambiente, en funcién del +iempo del Ul+imo
tretamien+o térmico a 520 °C.

a) 2 hs b) 4 hs c) 247 hs

figura 2 -~ Me*talograffas del material deformado 65% y tra
tado +érmicamente durante diferentes tiempos a
520 e°cC.
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figura 3 - Dimensiones promedio de granos segin las direc
oione$ normal (n), longitudinal (1) y transver
sal (+). Didmetro promedio de granos (d) en
funcién del +iempo del ¥l+imo ¢ratamiento +ér-
mico & 520 °C.
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figura 5 - Ancho medio del pico 004 en funcién del +iempo
de +ratamiento ¥6rmico a 520°C, luego de ser
laminedo en frio un 65%,

kg
xwﬁ; A%
90} -T46
"‘~|
* g “?{
70 _ - N e
o~ . ,
—-.‘ \' pe e
N, .°
e G T 8
” - ‘ﬂ \* a
50 ._-o ¥ \ \ “‘26‘
- @ Fe e e s 2
Q
T
I ——
30— ! L A 16
20 400 500 600 700°C

figura 6 - Tensién de fluencia ( G, ,), resistencia a la
traccién (UTS), y elong&gign (el) a +temperatu-
ra ambiente en funcién de la tempsratura del
Ultimo +ratamiento térmico, de 2 horas de dura
ciédn,



a) 506 °C b) 558 °C ¢) 700 °C

figura 7, a), b), ¢) -~ Me*alografias del material deforma
do 67% y +*ra*ado +érmicamente duran*e 2 hs a
diterentes t+empera*uras (microscopio épt*tico),

d) 403 °a &) 506 °C

(con*inua)
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f) 506 oC g) 700 °C

figura 7, d), e), f), g) - Me*alograff{as del material defor
mado 67% y +ratado *érmicamen*e duran+te 2 hs a
diferentes +emperaturas (microscopio elec+ré-
nico).
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figura 8 - Dimensiones promedio de granos segin las direc
ciones normal(n), longi*+udinal.(1l), y transver
sl (+). Didme*ro promedio de granos (d) en
funcifn de la temperatura del Ul*imo *+ratamien
to +érmico de 2 horas de duracién,
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figura 9 - Microdurxeze Yickers (. Xg) sobre las secciones
longituadinel (L), ¢ronsversal (T) y plano de
leminacidén (8) e¢n funcién de la tsmperatura dael
ditimo ¢ratamionto +érxrmico de 2 hornos de dura-
cidn,
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figura 10 - Curvas ds la *ensién de fluencia Cﬁ 2 de
+ubos +rabajados en frio un 57% (TU@$ 57%) ¥y
chapas ‘rabajadas en fric wn 67% (CH - 67%)
vs ftemnperarurs do traamiento +érmico,
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figura 11 - Curvas de resis*encia a la *racciébén (UT3) y
+ensibn de fluencia ( . ,) en chapas (CH) y
tubos (P) +rabajados en frfo un 67% y 57% res
pect+ivamente, vs temperatura de +tratamiento
t+érmico.



