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El hidrégeno disuelto en una aleacién de circonio difunde en presencia
de un gradiente térmico y precipita como hidruros de circonio en las zonas donde
la concentracién de H supera la solubilidad s6lida terminal; una aglomeracién
de hidruros producida por un gradiente térmico localizado es lo que se conoce
como ampolla o blister *. Debido al comportamiento fragil de los hidruros este
tiro de formacién puede originar fisuras y posterior fractura del material,
tal como ocurrié en un tubo de presibén de Zry-2 en el reactor Pickering-2 en
1983 2 .

El reemplazo del Zry-2 por Zr-2,5%Nb disminuyé el ingreso de H en los
tubos de presién, reduciendo notablemente el riesgo de fractura por presencia
de ampollas. No obstante el tema continis siendo de apreciable interés para
la industria nuclear.

En vista de ello, iniciamos una serie de experimentos con el propdsito
de reproducir en laboratorio la formacién de ampollas en aleaciones de Zr y
asl estudiar diferentes aspectos asociados a las mismas. En particular, en este

trabajo se reporta la propagacién de fisuras en una ampolla.
TRABAJO EXPERIMENTAL

1) Introduccién de hidrégeno

Para acelerar la formacién de ampollas se trabajé con concentraciones
.de hidrégeno del orden de 150 ~ 250 prm. La introduccién de hidrégeno, en muestras
de Zry-4 y Zr-2,5%Nb, 8e realizdé mediante carga catddica a 90-100°C en solucidn
de S0 4Hy 0,1 con una densidad de corriente superior a 100mA/cm?. Mediante este
método se obtiene la formacidn de una capa superficial de hidmro de circonio®.

Un tratamiento térmico posterior permite disolver dicha capa y obtener
una distribucién uniforme de hidruros. La concentracién final de hidrégeno queda
determinada por la temperaturadel tratamiento elegida de acuerdo a lasolubilidad
861lida terminal de disolucién (SSTD = 60500 exp(33300/(RT)), donde T es 1la
temperatura en K y R = 1.987 cal/mol X).

2) Formacién de ampollas

Para obtener un gradiente térmico localizado se construyé un horno abierto

en su parte superior. La muestra se coloca sobre un bloque metadlico ubicado



dentro del horno, de esta forma alcanza
unosg 400°C de temperatura en su super-
ficie inferior; en la cara superior se ¢
coloca una punta fria de aluminio
refrigerada con agua (figura 1). 3

Se emplearon puntas friss con forma

cuadrada de 1Z2mm de lado y circulares

de 0,9 v 2,5 de diametro. E1l gradiente C—:—‘{;mr

térmico se evalud entre 20 y 40 °C/mm, | @Q% Al |

y s8e aplicé por periodos de 5 a 20 dias. PRGN RS N
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3) Propagacién de fisuras en la ampolla | L BLOQUE de /\

Sobre una muestra de Zry-4 con 200 |
) HORNO
ppi de hidrégeno se formaron ampollas, ]

la mayor de las cuales poseia un didmetro Figura 1 - Dispositivo empleado para

de 3mm y presentaba una fisura. Se |la obtencién de ampollas.

flexiondé la muestra entre tres punt_os
enuna prensa adosada al microscopio 6ptico, esto permitibd observar la propagacidn
de dicha fisura. Posgsteriormente se abrié la muestra por la zona fisurada y se

observé la superficie de fractura en el microacopio electrénico de barrido (MEB).

RESULTADOS

1) Formacion de ampollas

En la tabla sigulente se presentan algunas ejemplos de ampollas
obtenidas con las puntas frias circulares, se observdé que el diadmetro de la
ampolla es aproximadamente igual al didmetro de la punta fria y en todos los

casos se encontraron fisuras en las ampollas.

F CONTACTO AMPOLLA
MUESTRA didmetro (mm) didmetro(mm)-profun. (mm)
Fleje de Zry-4 recocido 2,5 2,4 0,6
Tubo de Zr-2,5%Nb laminado 0,9 1,0 -~
Tubo de presibén Zr-2,5% 2,5 2,9 1,1

Aplicando la punta fria cuadrada sobre una muestra de Zr-2,5%Nb se

obtuvieron varias ampollas, esto se debié a que el contacto no fue uniforme.



No se observaron fisuras en las ampollas, la mayor de las cuales tenia 1,2 mm
de diémetro y 0,37 mm de profundidad.

Como se observa en estos resultados la presencia de fisuras en las muestras
no estdn asociadas al tamafio de las ampollas sino més bien a la naturaleza del
contacto. Los contactos circulares ejercen una mayor presién sobre la ampolla

en crecimiento favoreciendo su fisuracién.

2) Propagacion de fisuras en la ampolla

Aunque la tesién aplicada no se pudo medir se comprobd que la fisura
presente en la ampolla se propaga en forma casi instanténea, atravesando toda
la ampolla y la zona de interfase ampolla-matriz y deteniéndose cusndo alcanza
la matriz de Zry-4.

Una segunda fisura se inicié a 45° de la anterior y se propagd en
condiciones semejantes (foto 1).

Se comprobd que cuando las fisuras alcanzan la zona de alta densidad de
hidruros de la interfase ampolla-matriz su propagaciénse realizapreferentemente
por los hidruros. Se observd la formacidén de pequefias fisuras préximas a la
punta de la fisura inicial, a la cual se unen cuando aumenta la tensién aplicada.

Aplicando mayor tensidén se comprobd que la matriz comienza a deformar
plasticamente en los extremos de las fisuras sin que éstas alcancen a propagarse,
aun cuando se llegd a la méxima deformacién permitida por la prensa (foto 2).
Es importante notar que existia una alta densidad de hidruros en la matriz,
sin embargo su orientacibén (preferentemente paralela a la superficie de la
muestra) no es la apropiada para permitir la propagacién de las fisuras.

La observacién en MEB de la superficie de fractura, una vez abierta la
probeta, mostrd que la fractura fue totalmente frigil en la zona de la ampolla
constituida por hidruros de Zr. En la zona de interfase ampolla-matriz la fractura
fue dGctil-fragil y se encontraron fisuras secundarias asociadas a los hidruros.
En el resto de la muestra la fréctura fue dactil.

CONCLUSIONES

No se encontré una relacidén directa entre el tamafio de las ampollas y
la presencia de fisuras en las mismas, siendo mis significativo el tipo de
contacto empleado. Se requiere de un andlisis més exhaustivo para llegar a una
conclusién definitiva.

Se corrobord que las ampollas son sumamente fragiles y que las fisuras
se propagan inastantaneamente en su interior hasta alcanzar la interfase ampolla-

matriz.

No se produce propagacién de fisuras en la matriz de Zry-4.
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Foto 1 -
Fisuras que se
han propagado
enuna ampolla
de hidruro de
circonio por
flexién de la
muestra de

Zry-4.

Foto 2 -
Estado de 1la
muestra una
vez alcanzada
la maxima de-
formacién po-
sible.



