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Resumen:
El objeto del presente trabajo fue reproducir en cha­

pas una posible secuencia da fabricación de tubos de Zirca 
loy 4, a fin de estudiar el efecto que los tratamientos 
termomecénicos tienen en las propiedades estructurales y 
mecánicas finales. Se utilizó material calificado de 50 mm 
de diámetro, el cual fuó templado desde la fase/?, laminado 
en clLiiánte y a temperatura ambiente con distintos tratamien 
tos térmicos hasta obtener chapa de 0,3 mm de espesor. Se 
hicieron tratamientos térmicos isócronos entre 400 y 700 °C 
de 2 horas de duración y tratamientos isotérmicos a 520°C 
entre 2 y 247 hs.

Se aplicaron técnicas de metalografía óptica y electrÓ 
nica, rayos X , ensayos de tracción y mediciones de micro- 
dureza , para la determinación de la curva de recristalización.

El tamaño de grano luego del trabajado en caliente (l8>u) 
se redujo a unos 4/U.al finalizar el proceso. La tensión de g 
fluencia en los tratamientos isócronos varió en*re 67 Kg/mm 
a temperatura ambiente a 36 Kg/mm a 700 °C, observándose 
metal ográficamente recristalización a partir de 500°C aprox^ 
madamente;en los recocidos ^sotérmicos varió entre 51 Hg/mm 
luego de 2 horas a 36 Kg/mm luego de 247 hs, observándose 
metalográficámenle recristalización a par+ir de 2 horas» Se 
discuten resultados.

Introducción:
Den+ro de los objetivos del desarrollo de las técnicas 

de fabricación de tubos del proyecto PPFAE tiene particular 
importancia el es4udio del efecto de la ruta de fabricación 
en propiedades finales. Como a la iniciación de este traba­
jo no era posible simular \ina secuencia completa de fabrica 
ción de vainas se encaró un trabajo en chapas donde se reprjo
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dujo las etapas fundamentales posibles de deformación en 
caliente y en frió para la fabricación de vainas de Zirca- 
loy 4 empleadas en elementos combustibles.

Una de las etapas fandamen+alea para obtener materia­
les que satisfagan especificaciones especialmente en lo que 
respecta a propiedades mecánicas y es+ruoturales es la últi_ 
ma deformación en frío y el último tratamiento térmico. Por 
es+a razón se estudiaron los procesos de recuperación y r¿ 
cristalización en chapas deformadas en frió un 65%, deforma 
ción que se estimó es del orden de las utilizadas en la fa 
bricación de tubos.

Para el estudio se utilizaron técnicas de microdureza, 
tracción uniaxial y análisis de resistencia a la corrosión.

Uno de los primeros trabajos que encontramos en la li_ 
teratura respecto del Zircaloy 4- se debe a Washburn (1) que 
en 1964 estudia la recristalización primaria y seoundaria 
en chapas de Zircaloy 4 y deformadas en frío 1 0 - 2 0 - 4 0  
y 60%, con tratamientos *érmicos de 10 - 100 - ylOOO minu­
tos en atmósfera de helio, entre 50u y 800 °C, utilizando 
técnicas de difracción de rayos X (análisis del anoho de 
linea) y microdureza. 0. M. Katz (2 ) en 1966 estudia la re 
cuperación y recristalización en tubos de Zircaloy 4 con 
20 - 40 y 73% de 4rabajado en frío y chapas con 78% de tra 
bajado en frío, entre 100 y 760 °C para 4 y 96 hs de trata 
miento térmico (en vacío), utilizando técnicas de resistivi 
dad, difracción de rayos X y microdureza» concluyendo que la 
información obtenida por medio de la difracción de rayoB X 
y microdureza permite una descripción bastante completa de 
los procesos de recuperación y recristalización en Zircaloy 
4. C.C.Busby (3) realiza en tubos con 2o- 73% de deformación 
en frío y con un relevado de tensiones a 495 °C experiencias 
de tracción uniaxial efectuadas a distintas temperaturas, 
desde temperatura ambiente hasta 530 °C.

Recientemente H. Stehle, E. S+einberg y E. Tenckhoff(4) 
publicaron un estudio sobre propiedades mecánicas y microe¿ 
truq+ura en vainas de Zircaloy 4» donde analizan el efecto 
del último tratamiento térmico en propiedades mecánicas ba 
jo tensiones biaxiales y donde se incluyen una curva de por 
ciento de recristalización vs. temperatura en la cuaJ. se pu<j 
de ver que un aumento de temperatura de 10 °C en 550 °C re_ 
presentg. un aumento del 20 al 80% del material recristaliza 
do. En estos trabaj0s no se hacen análisis de los mecanismos 
de recuperación y recristalización puestos en (juego en este 
material. i
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Par+u expyrimen+al y re3u.l-frad.os
El material original fue una barra calificada de Zirca 

loy 4 de 50 mm de diámetro a partir de la cual se ob+uvo lina 
chapa de 0.5b mm de espesor* El ma+erial fuá tratado según 
la secuencia que figura en la + abla I:

TABLA I
Secuencia de fabrioación de chapas

TEMPLADO

LAMINADO EN CALIENTE 

LAMINADO EN FRIO

RECOCIDO 

LAMINADO EN FRIO

RECOCIDO

LAMINADO EN FRIO 

RECGPCIDO 2Í1 - 700°C+
LAMINADO EN FRIO 651,4/
RECOCIDO S20°C:

2 - 3 - 4 - 5 - 

10 - 65 - 247 hs.

desde fasep (10 50'C)

7 71, tSOO'C)+
311
+

4h - 7S0°C i
481,*

2h - 700°C i
« -  -« I

2h - 520°C * 2h - 700°C 

671 *
2 horas:

4 03 - 4 Sí) - SOH - 522 - 

541 - SS8 - 000 - 700°C

El ma+erial fué cor+ado, decapado y enjuagado con agua 
bides+ilaaa, posteriormente se lo encapsuló en una ampolla 
de pyrex o cuarzo, de acuerdo a las temperaturas de los^tra 
tamientos térmicos y sellado con un vacío mejor que XQ ma 
de Hg.

Con la serie de probe+as provenien+es de los tratamien 
tos isotérmicos se realizaron ensayos de tracción a tempera 
tura ambiente en la dirección de laminación. Se ob+uvo el 
punto de floiencia (To.2 y ia tensión máxima UTS. Para la 
obtención de (To.2 se deformó con una velocidad de cabezal 
de lmm/min y se registró la carga va la elongación medida 
con un extensóme+ro colocado sobre 1 .) probeta C&ag© length" 
de 2 cm de longitud). Para la determinación de la UTS se 
graficó la carga vs el desplazamiento del cabezal con una 
velocidad de cabezal diez veces mayor nue la e+apa anteriora
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hasta romper la probeta.
En la figura 1 se representan los valores de la resis 

tencia a la tracción UT3, la +ensión de fluencia (j o . 2 ,  
y la elongación (el) va +iempo de trabamiento dérmico (£20°C). 
tín la figura 2 se muestran algunas me-Calografías para dif<s 
rentes tiempo. En la fig.3 se representan las tres dimensio 
nes promédio de los granos según la dirección normal, longi 
tudinal y transversal según norma E-112-10,6 (ASTM), en fun 
ción del tiempo de tratamiento térmico, calouladas a partir 
de las metalografías. Se graficó también el diámetro prome 
dio (7) de los grano&, promediando el número de granos inter 
cep+ados por mm en las tres direcciones; la inversa de este 
promedio nos da la distancia promedio entre intercepciones 
que en nuestros rangos de valores es practicámente igual al 
diámetro promedio de los granos, según la tabla 2 de las 
normas E-112 (ASTM). También se da el número de grano 6 cor 
respondiente.

Se realiizaron mediciones de microdureza Vickers con
1  Kg de carga, sobre cada una de las secciones, transversal 
(T), longitudinal (L) y plano de laminación (S). Loa valores 
obtenidos se representan en función del tiempo de tratamien 
to térmico en la figura 4.

Se midió también con un difractómetro de rayos X, con 
radiación Cu K«*, 30 KV, 20 MA, el ancho de línea, del pico 
004, en el plano de laminación (fig. 5 ).

Con la serie de probetas provenientes de los tratamien 
tos térmicos de 2 hs a diferentes temperaturas, se realiza 
ron ensayos de tracción como en el caso anterior. En la fî  
gura 6 se representa la tensión de fluencia (J*o,2# la resi£ 
tencia a la tracción (UTS), y la elongación (EL) en función 
de la temperatura de tratamiento térmico. En la fig. 7 po­
demos ver tres metalografías del material obtenidas oon el 
microscopio óptico y el electrónico. En la fig. 8 se ha reprê  
sentado las tres dimensiones promedio y el diámetro promedio 
de los granos vs temperatura.

También en este caso se ha realizado mediciones de 
crodureza Vickers con IKg de carga, sobre cada una de las 
secciones (fig.9).

Se estudió el comportamiento a la corrosión en cinco 
probe+as tratadas térmicamente 2 hs a 520 °C, el ensayo se 
hizo en una autoclave, sumergidas en una atmósfera de vapor 
a 400 °C y 100 atmósferas, d u r a n t ^  3 días. Los aumentos de 
peso fueron inferiores a 22 mg/dm , límite superior que ea
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tablecen las normas. El aspec+o superficial de las mismas 
fuá también satisfactorio, concluyéndose que el comporta-i* 
mien+o a la corrosión es4uvo dentro de lo exigido por las 
normas de recepción para chapas y tubos desainados a Adu­
cha.

Las metalografías correspondientes a los tratamientos 
isotérmicos (520 °C) muestran que luego de 2 horas hay pe­
queños granos recristalizados y el tamaño de grano promedio 
(granos deformados y recristalizados) es de óyuuBn+re 4 y 5 
horas el número de granos recristalizados aumenta sensible^ 
mente bajando el tamaño promedio a su valor mínimo de y * , 
y luego crece a 3(5^  para 247 horas.

La disminución del ancho de linea en función del tiem 
po a 520 °C (fig. 5) se estabiliza recien a las 10 horas. 
Los valorea de las propiedades mecánicas (C7 o , 2 y UTS, fi­
gura 1 ) disminuye recien a partir de 3 hs de tratamieato2 
térmico a 520 °C, pog ejemplo la (To.2 varía de 51 Kg/mm 
para 3 hs a 36 Kg/mm para 247 hs.

Las curvas de microdureza Vickers (fig 4) varían entre 
195 HV y 160 HV sobre las secciones transversal y longitu­
dinal y entre 255 HV y 210 HV en el plano de laminación, 
para el intervalo comprendido entre 2 hs y 247 ¿s.

En los tratamientos térmicos de 2 horas a distintas 
temperaturas, las curvas de ( f o . 2  , UTS y elongación (fíg¡¿  
ra 6) muestran una variación continua a partir de los 400 
°G, siendo más marcada a par+ir de los 500 °C y hasta los 
560 °C, estabilizándose a gar+ir de dicha -temperatura. La 
CTo.2 varió entre 68 kg/mm a 20 °C y 36 Kg/mm a 700 °C.

Las curvas de microdureza muestran un comportamiento 
análogo a las curvas de tracción, variando lós valores en 
tre 225 HV y 160 HV sobre las secciones, transversal y 
longitudinal y entre 270 HV y 220 HV en el p̂ Lano de lami­
nación, para el rango de temperaturas entre temperatura 
ambiente y 700 °C*

El tamaño de grano promedio varió entre 4 y pa­
sando por un mínimo a 540 °C, debido a que el tamaño d© 
los granos recristalizados bajan el promedio. Se la evolu 
ción de los valores de las tres dimensiones promedio (n,l, 
t) de los granos (ver fig. 8), se puede decir que los gra­
nos recristalizados tienden a tener un tamaño no mucho 
mayor que el ancho del grano deformado.
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Análisis de los resultados:
En las experiencias con distintas temperaturas (2 hs) 

las metalografías ópticas (fig.7) muestran que a 5ob°C el 
material está completamente deformado, sin embargo a tra­
vés de observaciones de microscopía electrónica ae 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 recristalización 
comienza a t>00°C. En las metalografías ópticas áel mate­
rial tratado a 520 °C durante distintos tiempos (fig.2) se 
observan luego de 2 horas pequeños granos recristalizados 
y que a 247 hs aun no se ha llegado a una estruotura equi- 
axial típica de un estado de recris+alización completo.

El ancho de línea sigue 16 misma tendencia con el 
tiempo de tratamiento térmico, observándose los mayores 
cambios en las 10 primeras horas, indioando este hecho que 
durante ese intervalo de tiempó actúan simultáneamente los 
procesos de recuperación y recris+alización.

De la comparación de las medidas de ^ 0.2 (fig.6) y 
sus correspondientes metalografías se deduce que la dismi­
nución de <Xo.2 comienza por lo menos 50 *C antes que el 
proceso de recris+alización aunque la zona de máxima varia 
ción 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 oourren a par+ir de dioha tempera­
tura.

Los resultados de medidas de microdureza en ambas se<*~ 
cuencias muestran que la dureza en el plano de laminación 
es mayor que en los otros dos, debiendose fundamentalmente 
a la textura del material que muestra que el eje o está 
cercano a la normal del plano de laminación (15o- 20° para
2 hs - 520°G). Estudios en Zircaloy 2 muestran que la di­
rección c del prisma hexagonal tanto en compresión como en 
♦ensión tiene vuigpunto de fluencia mucho más alto (£ en 
tensión 48 Kg/mm ), dado que en esfuerzos aplicados en la 
dirección £ el material deforma por deslizamiento (5), ra­
zón por la cual debemos esperar valores de miorodureza más 
altos en el plano de laminación y más bajos y similares en 
los o+ros dos planes (fig. 4 y 9).

El resultado más importante de las medidas de tamaño 
de grano es la reducción de sus dimensiones en las direc­
ciones t_ y 1,» y la casi constancia en la dirección n para 
los granos recris+alizados respecto de los deformados (fl 
guras 3 y 8), esta variación es fácilmente visualizada en 
las me+alografías de las figuras 2 y 7.
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Comparando los resultados de (Jo,2 obtenidos en vai­
nas de Zircaloy 4 laminadas 57$ en frío y tratadas 2 ho­
ras entre 450 y 600 °C, con las correspondientes de las 
chapas (fig.1 0 ) se observa que las curvas tienen la misma 
forma ccp un corrimiento sistemático de aproximadamente
3 Kg/mm para un mismo valor de temperatura o de un máxi­
mo de 15 °C en la temperatura de tratamiento térmico para 
un mismo valor de O'o. 2.

Las diferencias pueden atribuirse a variaciones de 
composición o diferencias producidas por el modo de defo£ 
mación plástica, pero esencialmente representan el mismo 
fenómeno. La textura de chapas laminadas méa de un 50# y 
de tubos laminados con un Q(reducción de espesor/reducción 
de diámetro) alto es prácticamente la misma (5)* Ambas 
texturas se caracterizan por tener la dirección del plano 
basal perpendicular a la dirección de laminaoión y orien­
tada hasta 40° de la dirección radial del tubo o normal 
de la chapa y como en ambas experiencias se traocionó en 
la dirección de laminación, ambos materiales deforman fun 
damentalmente por deslizamiento.

Por otro lado comparando las curvas de UTS para los 
<Los oasos mencionados (fig.ll) se observa que no existe 
uit tan buen acuerdo como con la tensión de fluencia, encon 
trándase corrimientos mucho más altos en sus valores.

. Conclusiones:
Se ha observado una buena coincidencia oon resulta 

dos de otros autores en lo que se refiere l)al inicio 
del proceso de recristalización, 2) a Los 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 simulación con chapa, al menos en 
lo que respecta a las propiedades estudiadas, del proceso 
de laminación en tubos.
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J¿a_mm'

figura 1 - Tensión de fluencia ( (To2)* resistencia a la 
tracción (ÜTS) y elongación (el) a temperatu­
ra ambiente, en función del +iempo del último 
tratamiento térmico a 520 °C.

a) 2 hs b) 4 ha c) 247 ha
figura 2 - Metalografías del material deformado 65# y tra 

tado térmicamente durante diferentes tiempos a 
520 °C.
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G  DGf*.) 
a slm D&O

figura 3 - Dimensiones promedio da granos segdn las dire£ 
oioneé normal (n), longitudinal (1 ) y transver 
sal (t)„ Diámetro promedio de granos (d) en 
función del tiempo del último tratamiento tér­
mico a 520 °C.

figura 4 - Microdureza Viokers 
(1 Kg) sobre las secciones Ion 
gi*udinal (L), transversal (T) 
y plano de laminación (S) en 
función del tiempo del último 
tratamiento térmico a 520 °0.



figura 5 -  Ancho medio del pico 004 en función del tiempo 
de ♦ra+amíen+o t<5rmlco a 520°C, lu«go de aer 
laminado en frió un 65%«
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a) 506 °C b) 558 °C c ) 700 °C

figura 7, a), b)f c) - Me4alogrnfÍas del material deforma 
do 67% y trabado térmicamen+e durante 2 hs a 
diferentes temperaturas (microscopio óp+ico).

(continúa)
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f) 506 °C g) 700 °C

figura 7, d ) , e), f), g) - Me+alografias del material defor 
mado 61% y tratado térmicamente duran+e 2 hs a 
diferentes temperaturas (microscopio electró­
nico).

G D

figura 8 - Dimensiones promedio de granos segiln las dire£ 
ciones normal(n), longi tudinal • (1 )f y transver 
sài (t). Diámetro promedio de granos (d) en 
función de la temperatura del ùltimo tra+ajnien 
to térmico de 2 horas de duración.
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figura 9 - Microdureze. Vickers (H. Kg) sobre las sección«® 
longitudine! (L)p ■fc2*f\asver¡?'al (T) y plano de 
laminación (S) en función de la temperatura del 
último tratamiento t¿>?mico d® 2 hopas de dura­
ción*
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figura 10 - Curvas de la tensión de fluencia ( L l ^
tubos trabajados ©n frío un 57* (TìP^ 57*) y 
chapas trabajadas en frió un 67$ (OH - 67*) 
vs temperatura de trabamiento tèrmi©®«,
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figura 11 - Curvas de resistencia a la tracción (UTS) y 
tensión de fluencia ( Ql o ) en c*iaPas (OH) y 
tubos (T) trabajados en frío un 67# y 57# res 
pec+ivajBen+e, vs temperatura de tratamiento 
térmico.


