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Se precipitaron e identificaron carburos en una aleacién Zr - 2. 5% Wt Nb. La precipitacién se re-
alizé a 555 °C (fundamentalmente fase o de (Zr, Nb)), y a 716 °C (campo bifasico o (Zr, Nb) +
(Zr, Nb)), después de un tratamiento térmico a aproximadamente 1100°C (B (Zr, Nb)), durante el
cual el C habia sido difundido en dos muestras.

Las particulas precipitadas fueron identificadas como ( Zr, Nb) ¢ por difraccién de Rayos x
microonda electrénica y microscopia electrénica de barrido.

La Tabla 1 presenta los datos de preparacién de
ambas muestras.

INTRODUCCION

La aleacién Zr - 2. 5% Wt Nb es usada en la fa-

bricacién de los tubos de presién de los reactores | Muestra| Depésito de Recoc. de Recoc. de
nucleares CAN DU - PHW. Los carburos fueronya C(® Dif. Prec.

estudiados en Zr y en otras aleaciones de Zr, sobre (°C) (seg) ©°C) (seg)
todo en su relacién con el comportamiento de estos

materiales frente a la corrosién, oxidacién y solici- 1 L1ix 104 |1125 360 | 555 2246400
taciones mecdnicas'3. No se encontraron en la lite- 2.9 x 10+ 1137 1380 | 716 56880
ratura estudios relacionados con la formacién de

carburos en aleaciones de Zr - Nb y estos elementos
son buenos formadores de carburos. Se consideré
importante comenzar el presente estudio pues la
influencia de los carburos sobre el comportamien-
to de 1a aleacién Zr - 2. 5% Wt Nb frente a la fragi-
lizacién por hidrégeno estd en discusién. Impor-
tantes propiedades de los carburos de metales de
transicién estan resumidas en®. El Zr presenta un
unico carburo ZrC, | (no estequiométrico) de es-
tructura ClNa. El Nb presenta adem4s de ese car-
buro (NbC, ,) un carburo hexagonal Nb,C. La pre-
sencia de carburos dobles del tipo M,C (M: Metal =
Zr + Nb) no se espera por la particular ubicacién del
Zr y del Nb en la Tabla Peridédica. Estos carburos
si son importantes en aceros fuertemente aleados
tales como los aceros rdpidos para herramientas®*®,

En este trabajo los carburos se obtuvieron en
tres etapas: dep6sito de carbono sobre una cara pu-
lida de cada muestra, tratamiento térmico de difu-
sién de carbono a alta temperatura (fase § en el
diagrama Zr - Nb7), tratamiento térmico de precipi-
tacién a baja temperatura (campo (o + B) Zr 6 cam-
po aZr + BNb).

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

El carbono fue depositado por evaporacién sobre
una cara pulida de cada muestra (F en la Fig. 1).
Las muestras tratadas térmicamente fueron previ-
mente envueltas en Ta y encapsuladas en tubos de
cuarzo en vacio con ligera sobrepresién de argén.
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Tabla 1: Procedimiento de obtencién de carburos.

Para la estimacién del tiempo de los recocidos de
precipitacién se supuso que ésta es gobernada por
la difusién del carbono en la fase a (Zr, Nb), en cu-
yo caso el tamario de los precipitados deberia estar
dado por®

. 20X Vi (1)
o) T,
donde:
r=  Radio del precipitado.
D*=  Coeficiente de difusién de C en o (Zr, Nb)
= Dif deconcentracién atémica de C entrela
interfase matriz-carburo y el infinito.
Xp =  Concentracién atémica de C en el precipi
tado.
X“? = Concentracién atémica de C en la interfa-
se matriz-precipitado.
V_?P= Volumen molar del precipitado.
o~ = Volumen molar de la fase o.
t= tiempo de recocido.

Las observaciones por microscopia electrénica
de barrido y las determinaciones por microsonda
electrénica se hicieron sobre la cara transversal T
(Fig. 1). Los diagramas de difraccién de rayos X se
obtuvieron de las caras F y B.
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RESULTADOS Y DISCUSION
Microscopia electrénica de barrido

Enla muestra 1 (Fig. 2a) se observaron carburos
de aproximadamente 1um de didmetro, que se ven
como particulas brillantes. El tamafio de los carbu-
ros resulté ser el esperado de acuerdo a la duracién
del recocido de precipitacién y teniendo en cuenta
la expresién (1), en 1a cual se utilizaron para los co-
eficientes de difusién los valores hallados en la
literatura de difusién de carbono en® oZr. Se obser-
va adem4s una estructura de placas de aZr borde-
adas por pequefias particulas (& = 0. 1um) de una
fase no identificada que, a partir de observaciones
realizadas con la microsonda electrénica, resulté
maés rica en Nb que la matriz. Pensamos que dicha
fase proviene de la fase BZr que pudo haberse for-
mado durante el enfriamiento desde 1100°C, al
atravesar el campo bifasico (o + B) Zr.

En la muestra 2 (Fig. 2b) se observé ademads de
la presencia de carburos de didmetro menor que
1um como el seiialado por la flecha, la estructura
bifasica correspondiente al recocido de 716 °C.
Lafase méas oscura eslaoZrylamaédsclaraeslade-
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nominada BZr transformada, que corresponde ala
fase BZr a 716 °C.

Enla muestra 2 se obtuvieron los picos de difrac-
cién correspondientes a las fases ZrC, aZr y BZr
transformada. Estas fases eran las esperadas se-
gin los diagramas de equilibrio Zr - Nb y Zr - C.

Microsonda Electrénica

Por medio de 1a deteccién de carbono se confirmé

el carécter de carburos de las particulas observa-
das por microscopia electrénica de barrido en am-
basmuestras. Mediciones realizadas sobre lamues-
traiindicaron la composicén : C =35% At, Nb = 2%
At, Zr = 63% At.
Este resultado es coherente con el diagrama de
equilibrio!® Zr - C si consideramos Zr + Nb en lugar
de Zr. La composicién metdlica de los carburos es
Zr 3.1% Wt Nb, siendo por lo tanto los carburos més
ricos en Nb que la matriz oZr.

CONCLUSIONES

El procedimiento utilizado: depésito de carbono
y tratamientos térmicos de difusién de carbono y
precipitacién de carburos resulté eficiente en la ob-
tencién de carburos en la aleacién Zr 2.5% Wt Nb.

Los carburos fueron identificados con microsco-
pia electrénica de barrido, difraccién de rayos Xy
microsonda electrénica. Se identificaron inica-
mente del tipo (Zr, Nb) C, en concordancia con el
diagrama de equilibrio Zr - C. Dicho carburo, esen-
cialmente de Zr, disolvié mas Nb que la fase oZr.

Se identificaron también las fases aZr y BZr

Fig. 2. Imagenes de electrones secundarios. a) Muestra recocida a 655 °C. b) Muestra recocida a 716°C.
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DIFRACCION DE RAYOS X

oZr ZrC
d; I dg I d I hkl d I hkl
(A) (ua) (A) (ua) (A) (ua) (A) (ua)
2.796 43 2.805 19 2.798 33 100
2.702 65 2.709 100 111
2.578 37 2.582 100 2.573 32 002
2.461| 100 2.462 60 2.459 100 101
2.344 33 2.365 6 2.346 82 200
1.897 37 1.899 17 1.894 17 102
1.656 41 1.659 62 220
1.618 80 1.616 60 1.616 17 110
1.465{ 100 1.464 55 1.463 18 103

Tabla 2. Datos obtenidos por difracciéon de rayos X sobre las caras F y B de la muestra 1.

transformada, de acuerdo al diagrama de equili-
brio Zr- Nb.

El tamafio de los carburos obtenidos fue el espe-
rado de acuerdo a la expresién (1), lo que indica la
validez del modelo utilizado segin el cual la preci-
pitacién de carburos est4 regida por la difusién de
carbono en la fase aZr. A pesar de no contar, en la
literatura, con un diagrama completo Zr - Nb - C,
fue posible utilizar para los cédlculos los diagramas
binarios Zr - Nb y Zr - C dado que la concentracién
de Nby de C en la aleacién era relativamente baja.
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