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El objetivo del presente trabajo es analizar las estructuras de dislocaciones que se producen durante la fatiga del
Zircaloy4 con el fin de dar un fundamento microscopico a los mecanismos de fatiga. El andlisis se hace
principalmente dentro del rango de “temperaturas intermedias”, donde se ha informado que este material presenta
un comportamiento mecinico anomalo. Se realizaron ensayos de fatiga con amplitud y velocidad de deformacion
constante a diversas temperaturas entre 573 v 873K.  El estudio de la microestructura se hizo mediante
microscopia electronica de transmision. Segin la etapa de endurecimiento del material se observan distintos tipos
de estructuras, éstas son: un arreglo de atados de dislocaciones, v una estructura de paredes de dislocaciones que
coexisten con los atados. Se observan ademds “‘debris” de dislocaciones proximos a dichas paredes. Dos
mecanismos serian responsables de la formacién de las estructuras encontradas.

The purpose of the present study is to analyze the dislocations configurations produced in Zircaloy-4 during fatigue
in order to give microscopic support to the fatigue deformation mechanisms. This work is primarily concerned
within the “intermediate temperature™ range, where abnormal mechanical behavior of Zircaloy-4 have been
reported. Strain controlled cyclic tests with constant strain range and constant strain rate were carried out. The tests
were performed in air and in the temperature range from 573 to 873K. The microstructure was studied using
transmission electron microscopy techniques. According to the hardening stage of the material, different
microstructure configurations can be distinguish, these are: an array of dislocations bundles, and a set of
dislocations walls that coexists with the bundles. Dislocations debris were also observed next to the walls. It can be

speculated that two mechanisms could account for the formation of the dislocation structure.

Introduccion:

El estudio de la subestructura desarrollada durante la
deformacion ciclica es uno de los principales temas de
investigacion en fatiga. Es util dar fundamento
microscdpico a los mecanismos de deformacion ciclica y
establecer la relacion cntre el comportamiento mecanico
y las estructuras de dislocaciones. Sin embargo, la mayor
parte de estas investigaciones ha sido realizada en
metales con estructuras fcc y bec y en sus aleaciones. La
informacién  disponible sobre la estructura de
dislocaciones en metales con estructura hep fatigados.
tales como el zirconio y sus aleaciones, es cscasa. Estos
materiales son importantes para la industria nuclear ya
que son usados para las vainas de elementos combustibles
de los reactores térmicos. El objetivo de este trabajo es
analizar las estructuras de dislocaciones producidas
durante el ciclado del Zircaloy-4 dentro del rango de
temperaturas que va desde 573 hasta 873K. En
particular, se analizaron los arreglos de dislocaciones que
aparecen dentro del rango de temperaturas interinedias,
en donde se ha informado que este material presenta un
comportamiento mecanico andmalo tanto en fatiga como

en traccién (2.

Procedimiento Experimental

Probetas de fatiga de bajo namero de ciclos fueron
maquinadas a partir de barras de Zircaloy-4 con la
siguiente composicion quimica (en wt.%): Sn-1.37, Fe-
0.14, Cr-0.10, C-0.01, O-0.14, N-0.004, H-20 ppm, Zr-
balance. El tamaiio de grano promedio fuc de 20 pm.
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Se rcalizaron ensayos ciclicos controlados por
deformacion total usando una formma de onda triangular
en una maquina Instron modelo 1362. El rango de
deformacién total usado fue Ag, = 0.01 y la velocidad de

deformacion total ¢ = 2 x 107°s™  Los ensayos,
comenzados siempre en traccion, se realizaron en aire
en un rango de temperaturas que va desde 573 hasta
873K.

Con el fin de relacionar el comportamiento mecanico con
la estructura de dislocaciones de los especimenes
fatigados, se prepararon laminas delgadas a partir de
secciones cortadas perpendiculares y, en algunos casos,
paralelas al eje de traccion. Los discos obtenidos fueron
elcctropulidos con una unidad Tenupol. Como electrolito
se usé una solucion de 10% de acido perclorico, 35% de
n-butanol y 55% de metanol. La subestructura de
dislocaciones fue estudiada con un microscopio
electronico de transmision Philips EM 300 operado a 100
KV.

Resultados y Discusion

La Figura 1 muestra el comportamiento ciclico del
Zircaloy-4 a distintas temperaturas. A 573K se produce
una etapa de endurecimiento rdpido seguido por un
pequeiio ablandamiento que alcanza un estado de
saturacion donde la tensién de fluencia permanece
constante hasta la falla del material. A 873K no hay ni
endurecimiento ni ablandamiento desde el primer ciclo
hasta la fractura. Este cardcter de saturacién ha sido
explicado por procesos de trepado y deslizamiento
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Figura 1: Comportamiento ciclico del Zircaloy-4 a distinias
temperaturas

A partir de la figura. se inficre también que, dentro del
rango de temperaturas intermedias, el comportamicnto
ciclico de este material puede dividirse en tres etapas. La
primera etapa. que represenla una velocidad de
endurecimiento alta pero decreciente, podria atribuirse al
endurecimiento  tipico esperado para  matcriales
recocidos'®. Sin embargo. en la scgunda ctapa, en lugar
de alcanzar un estado de saturacién, el material presenta
un pronunciado endurecimicnto ciclico con una notable
dependencia lincal del niimero de ciclos. Finalimente, en
la tercer etapa, la velocidad de endurccimicnto disminuyc
y la tensién cae como consecucncia de la falla del
espécimen.

En la Figura 2 se muestra la microestructura desarrollada
en una probeta fatigada a 713K hasta 50 ciclos, la cual
corresponde al final de 1la primer etapa de
endurecimiento y al comienzo de la elapa de
endurecimiento ciclico lincal. La estructura consiste en
atados de dislocaciones de borde casi perpendiculares a
una direccion de deslizamiento primaria, <a>, y canales
con una menor densidad de dislocaciones de hélice rectas
alineadas con dos sistemas de deslizamiento primarios.

Figura 2: Estructura de dislocaciones de una probeta fatigada
a 713K hasta 50 ciclos

En la estructura de dislocaciones producida durante la
etapa de endurecimiento ciclico lineal aparecen, ademads
de los atados de dislocaciones de borde. un nuevo
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conjunto de parcdes de dislocaciones, Hamadas “parcdes
longitudinales™. oricntadas paralelas a la direccion dc
deslizamiento primario tal como muestra la Figura 3.
correspondiente a una probeta fatigada a 713K y hasta
los 500 ciclos. Esta estructura es similar a la Hamada
“estructura de laberinto” observada en materiales fcc
deformados ciclicamente.
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Figura 3: Estructura de dislocaciones de una probeta fatigada

a 713K hasta 500 ciclos.

Finalmente. la Figura 4 muestra que para una probeta
fatigada hasta la fractura la microestructura es, similar a
la de la etapa de endurecimiento ciclico lineal pero con
los atados v paredes mads densas.

Figura 4: Estructura de dislocaciones de una probeta fatigada
a 713K hasta fractura.

Una observacion detallada de la Figura 3 permite
distinguir, préximas a las paredes longitudinales,
dislocaciones de hélice con jogs y gran cantidad de loops
(lazos) de dislocaciones elongados con su eje mayor
perpendicular a la direccion de deslizamiento primaria.
El tamaifio de los mismos varia entre 30 y 300nm. La
presencia de loops de dislocaciones se verifica también
en las Figuras 2, y 4.

En una magnificacion de las paredes longitudinales,
Figura 5, puede verse que efectivamente éstas estan, en
parte, constituidas por “debris” (trozos) de dislocaciones.
Por lo tanto, puede pensarse que serian dos los
mecanismos responsables de la formacién de las
estructuras de dislocaciones y, en consecuencia, del
endurecimiento ciclico lineal del material fatigado.
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Figura 5: Detalle de parvedes longitudinales.

Uno de ellos, seria el incremento de la acumulacién de

dislocaciones debido a interacciones mds-fuertes entre
atomos de soluto y dislocaciones, efecto conocido como
envejecimiento por deformacion dinamico™. El olro seria
un mecanismo de endurecimiento por dcbns"“ 7 que
involucra el deslizamiento  cruzado . muiltiple - de
dislocaciones de hélice y la formacion de loops de
dislocaciones los cuales se. convertirian en obsticulos
ppara las dislocaciones moviles: Presumiblemente estén
operando ambos nu:camsmos simultaneamente. pero es
necesario continuar con el estudio de las-estructuras para
poder determinar cudl de los dos, si es que alguno lo es,
es el mecanismo dominante. -
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