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En el presents trabajo se estudia la ewvolu-
cién de la recristalizacién de uranio fuerte y.débilmente defog
mado en frfo, desde dos aspectos diferentes.

En la primera parte se analiza la evolucidn
de la estructura muy fuertemcnte dcformada en frfio por laminacién,
La evolucién de este fendmeno se siguld por medio de la microgry
fi{a y ensayos de durometria. Para cada estructura se realizaron
ensayos de traccién analiséndose luego las curvas correspondiep
tes,

Es estudio de las estructuras restauradas y
parcialmente recristalizadas permitié descubrir y explicar intg
resantes anomalias en el comportamiento pléstico del uranio. Lg
tas anomalfas en la ductilidad del uranio son semejantes a las
encontradas en metales jue cristalizan en el sistema hexagonal
ccapacto (Zn-Mg) y en cébico de cara centrada (PFe).

Debido a la heterogeneidad de la estructura
de laminado la ewolucidén de la recristalizacién no es homogénea.
Con recocidos cortos a baja temperatura se observa que la recriy
talizacién avansa por zonas. As{ pues, en una estructura parcia}
mente recristalizada encontramos simulténeamente zonas restaurg
das y zonas recristalizadas. Estas estructuras presentan gran -
ductilidsd, resultado obtenido en los ensayos de traccién.la dg
foraacidén se realiza por zonas presentando una primer regién con

fluencia como si actuaran granos grandes. La segunda regidn de -
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endurecimiento por trabesjado variable y una tercer regién de gran
alargamiento a carga constante.

La importancia tecnolégica de estas conclusig
nes reside en el desarrollo de un nuevo método de laminado de ue-
ranio que simplifica y atarata la operacidn,

Después de 5 hs 4S08C uicrogrificasents se -
observa una estructura totalmente recristalizada. La estructurs
presenta cierta clase de bandeado, zonas en que los granos estén
dévilmente desorientados entre s{. Al aumentar la temperaturs, aj
menta tembién la desoriontacién entre 1los granos y el tamafio. Los
ensayos de traccidn realizados con estas estructureas muestran un
canbio en el endurecimiento por trabajado durante el ensayo. Prg
sentan poca elongacién y alta carza de rotura, caracteristica de
la fragilidad del uranio.

Para recoclidos prolongados no se obsefva un
crecimiento exagerado de grano, fendmeno observado en uranio de
puresa semejante pero distinta composicién. El méximo tamailo de
grano obtenido es de ‘oo/w; y aumentando el factor tiezpo los gry
nos se reorientan eliminéndose limites de grano dc gran &ngulo.
Las inclusiones inhiben fuertemente el creciniento de grano cuap
do la "fuerza motriz" es #flo la tensién superficial del 1fmite
de grano. Una impureza como el Hy en concentraciones tan peque-
fias como 10 ppm, podria ser responsable de esta inhidicién. Las
curvas tensién/d-formacién permite ser una fluencia en su prinmg
ra parte semejants a la de las estructuras parcialmente recrise
taliszadas.
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Todos los estudios realizados en uranio mueg
tran la gran iamportancia dcl método de preparacidén del materisl
en su comportamiento posterior. Se estudid en detalle el efecto
del recocido previo a la laminacién, que sons a) recocido en fa-
se )g (30 minutos a 7200C) + 2 hs a 5009C, y b) 48 hs 3509C, Kl rg
cocido a) es el utilizado por muchos investicadores en la j;repa~
racién del metal y el b) es el recocido preconizado en este tra-
bajo, pars la obtencién ds una estructura parcialmente recrista-
lizada.

Hicrogréficamente se observa que en el mate-
rial con el recocido previo de 48 hs 3502C, la recristalizacidn
avanza mds rdpidaments siguiendo lns mismas etapas que en el nmatg
rial con recocido de fmﬁ .

Por medio de los ensayos de durometris (Vic-
kers Pyramidal lumbers) no se obser.a la anomalf{a obtenida en la
ductilidad, su ewlucién es normal, es dccir coincide con 1lo ob=
servado en los demés metales. n estructuras laminadas o totalmeq
te recristalizadas (sin bandcado) la forma de la impronta es cuy
drada, mientras que en estructuras bandcadas la impronta se de--
forna tomando forma romboédrica.

in la segunda parte se analizan las condicig
nes para las que se inicia la recristalisacién en estructuras da¢
bilmente deformadas por traccién. La evolucidén de este femcmeno
se siguié microgrificamente, Por medio de los ensayos de traccién
y ol anflisis de las curvas tensién/dcformacién por el método df
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ferencial se determind ¢l valor de la tensién critica necesaria
para producir recristalizacidn., Este valor, que se obtuvo experi
mentalmente haciendo ensayos por aproximacién em policristales -
de 15 % 4 W0 Jv coineide con el punto de transicién de la curva -
de traccién de ostructuras blen recristelizadas y tamafio de gra-
no uniforme, La tensién correspondiente a ese punto es cercana a
los 50 x;/-z observado experimentalmente y es la misma pars grp
nos grandes y monocristales. Esta tensién es independiente del -
porcentaje de alargamiento,

En estructuras de grano la forma de la curva
depende de la orientacién, por lo tanto no ¢s posible, en muchas
de ellas aplicar el método diferencial.

Se¢ pusde observar que los valores del alargy
miento para G- 50 xgl-a para ls/w es de 3.25f ya que para grp
nos de 2000 ) llega a 12,75%.

Aplicando la ecuaciin de Ludvick se observa
que los coeficiontes en la parte de ordenada al origen no varfan
sisteméticamente con el tamafio de grano, El valor del punto de
transicién varfa mucho con el tamafio de grano, acercédndose 1los vy
lores para policristsles de 15 ) a ‘00/.», siendo el mismo valor
que el obtenido por el método diferencial.

b=
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OBJETIVOS IEL TR.iBAJO

En el presente trabajo se estudia la recristaliza
cidn de uranio desde dos aspectos diferentes.

En la primera parte se analiza la ewlucidén de la
estructura lkminada producida por los tratamientos térmicos de recris-
talizacidn y crecimiento de grano. El estudio de lns estructuras res—
tauradas y parcialmente recristalizadas permitié descubrir y explicar
interesantes anomalfas en el camportamiento pldstico del urenio. La -
importancia tecnoldgica de estas conclusiones reside en el desarrollo
de un nuew mftodo de laminado de uranio que simplifica y abarata la o
peracidn. E1 estudio de la ewvolucidn de la estructura luego de recoci-
dos prolongados permitid revelar igualmente aspectos desconocidos del
crecimiento de granc.

En su segunda parte se estudian las condiciones
para las que se inicla la recristalizacidn en estructuras débilmente
deformadas. Por el anflisis diferencial se determind el punto de tran-
sicidn que coincide can la tensidn erftica necesaria para praucir re-
cristalizacidn. sste valor, obtenido experimental y ammlfticamente pa-
ra policristales de i5 i , es el mismo para los monocristales observa-

do experimentalmente e independiente del porcentaje de alargamiento.
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INTRODUCCION

Se resumen a continuacidn los trabajos realizados

sobre el uranio hasta este momento en los temas de mayor interds para
el presente estudio.

I 1. Trabajado del metal

Las propiedades mecdnicas de un metal determinan
su comport:miento en los diferentes procesos de trabajado.

Ll uranio presenta tres transfcrmaciones: ¢ , /3, y

¥ , siendo fuertemente anisdtropo en sus fases « y P

Sus propiedades varfan considerabkemente con el
grado de pureza, el método de fabricacidn o el tratamiento térmico. -
Las dificultades de obtencidn de monocristales perfectos de dimensio-
nes adecuadas no ha permitido obtener los valores exactos de las cong
tantes segdn las distintas direcciones cristalogrdficas.

Las curvaes de tensidn/deformacidn para solicita-
cilones de traceidn, compresiln o tarsién permiten obtener los valores
de alargamiento, estricidn y carga a la rotura. istos datos, asf como
los de dureza, resiliencia y fatiga son dtiles para conocer la capaci
dad de deformacidn de une estrc tura y la temperatura dptima de traba
Jado.

Las temperaturas de trabajado en caliente del urg
nio son: fase o entre 400°C y 640°C; en fase B entre 660°C y 720°C,
y por encima de 720°C para 1a fase ¥ . Ya en la fase ¥ el uranio es
totalmente pldstico, pero presenta un gran inconveniente prdctico: su

reactividad con los gases y con otros metales.
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TABLA No,1I

Pardmetros de red a

distintas tempera turas( 1)

Fase Cr?.sii::mizaa o Temperatura Pardmetros
°c A°
ap = 2.8541 £ 0.003
25°C b, = 5.8692 ¥ 0,0015
Co = 4.9563 ¥ 0.0004
ag = 2.8675
200°c b, = 5.8660
Co = 4.9775
a Ortorrdmbico 320
ag = 2.886
400°C b, = 5.861
Co = 5.005
a° = 20920
650°C by = 5.834
co = 5.064
a_ = 10.759 ¥ 0.001
o o [ ] - [ ]
P Tetragonal 668 7207°C bo = 5.656 * 0.001
Cubico de o
. cuerpo cep T4 805°C  a_ = 3.525

trado
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TABLA No,II

Propiedades Mecénicas
Caracterfs tices a la Temperatura Ambiente

Médulo de Young

19.500 a 22.500 Kg/mm? (2)

Médulo de Coulomb

4.600 a 8,500 Kg/mm? (3)

Coeficiente de Poisson

0.29 a 0049 (3)

Médulo de Dilatacidn
Cubica

deformado: 6.300 l{g/nln2 (3)

recocido: 10,500 Kg/mm° ( )

Limite Eldstico

L.E 0.,002% L. 0,02% L.E 0.2%

421 Kg/mn® 952 Kg/mm® 20-7 Kg/mm’

Carga de Rotura

Bruto de colada: 4325 Kymz
Bruto de trafilado: 4539 Kg/mm® (2)
Alambre enderezado: 37':7 Kg/mz

Alargamiento a la Rotura

Colado o trafilado: 5+2% (2)

Estriceidén a la Rotura

Colado o trafilado: 9%4%  (2)

Cisallamiento a 1a Rotura

Bruto 80 = 115 Kg/mm°

Dureza
( trafilado en?)

R, = 71.1 = 0.2 Ensayo Rockwell C

H, = 20527 Ensayo Vickers
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TABLA No,III

Coeficientes de Dilatacidn en fase

gsegdn las direcciones cristalogréficas(4)

125 325 625
Direccidn o*6 10+6 o*6
25° 25° 25°
a5 21.7 26.5 36.7
bo -1 05 -2 04 -9 03
% 23.2 2349 34.2
DV 45.8 48.6 61.5

Las temperaturas de trabajado en frio son menores

de 300°C.
Para la preparacidén del material en forma de vari

llas, Fiaher(s) ha seguido el siguiente esquema:

la.Etapa: a) Material de fundicidn recocido a 1000°C durante 5 hs,tem
plado en agua. b) recocido a 800°C durante 5 hs, templado en agua.-
2a.itapa: ¢) 77% de reduccién del 4rea por forjado a 300°C, utilizan-

do un bafio de aceite o0 en diferentes pasos como sigue:
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c') I) 10% de reduccidn del drea - recocido 1 h a 600°C.

II) 15% " " L 1 h a 575°.

I1I) 30% " " noow o w 1h a 525%.
V) 30% " n L 1h a 475°%.
V) 40% " " " " « final

Las reducciones no pudieron ser mayores debido a
la escasa ductilidad del materiel recocido en fase X , (Fotograffa
No.9).

Para la preparacidn del material en forma de 14-

(6)

minas, Yario y Lloyd han seguido el sigulente esquena.

la.Etapa: Material de fundicidn prensado en caliente a 600°C (bafio de
plomo), en direccidn paralela al eje del cilindro de fundicidn, 35% de

reduceidn.
2a.Etapa: Laminacidn en caliente, a 600°C en direccidn perpendicular

al eje original del cilindro, 35% de reduccidn (4% de reduccidn por

pasada).
3a,istapa: Enderezado por prensado a 600°C (sin reduceidn).

4a.Etapa: Maquinado a temperatura ambiente para obtener una forma geo
métrica regular y remover las superficies contaminadas de los trata-—

mientos a 600°C.

S5ac.Etapa: Recocido a 720°C, 30 minutos con enfriamientos al aire, las
miestras se encuentran en un recipiente en vacfo dentro de un bafio de

plomo.

6a.Etapa: Recocido a 500°C, 5 hs, enfriamiento en el horno hasta tem-
peratura ambiente. Las muestras se encuentran en vacio dentro de un

bafio de plomo.
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Ta.Etapa: Laminacidn a temperatura ambiente en direccidn paralela al
eje del cilindro original. El material acepta hasta el 80% de reduc-
cidn para llegar al espesor final (8% de reduccidn por pasada).

En el presente trabajo se ha elegido como dltima
deformacidn la laminacidn. La preferencia por cste tipo de trabajado
se debe a la mayor uniformidad de la deformacidn y la posibilidad de

cantrolar y conocer exactamente ls reduccidn otorgada a la ldmina.

I.2 Textura de Laminacidn

Las texturas de uranio han sido obtenidas por el
m€todo del difractdmetro por reflexidn con la modificacidn desarrolla
da por Schnlz(7). Dada la fuerte anisotropfa del uranio las texturas
obtenidas por los diferentes tratamientos, presentan bastante disper
s8idn y en general no pueden ser expresadas por un simple par de valo
res., En la Tabla No.IV se resumen los resultados obtenidos hasta el

presente por diferentes autores.

I.3 EFiCTOS IEL TRAT.MIENTO TERMICO

La estructura deformada que se encuentra scmetida
a un tratamiento térmico, va pasando por diferentes etapas hasta llegar
a la recristalizacidn. Estos pasos pueden ser sucesivos o simltdneos
segdn el metal, las condiciones previas de trabajo y los tratamientos
térmicos.



TABLA No,IV

Componentes Mayor y Menor de las
Texturas de Laminacién del Uranio

L A M I N A C I 0 N
Mueller, Knott y Beck (8) Soymour (9) Mitchell y Rowland(10)

1l 2 3 1l 2 3 1 2 3

(+,17,26) 410  (110)

(146)
(9.0,25)

(103) 010 010 (102) 010 (010) (101) 010 (010)
(4,2l,45) 552 (1,12,5)

(139) (141)
(038) 031 (OW1) (o14) o4O (051)

l. P1ano paralelo a la superficie de la lémina

2. Eje paralelo a la direccién de laminado

3. Pjano perpendicular a la direccién de laminado
« Componente principal
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I.3.a. Recuperacidn

En uranio fuertemente deformado en frfo y luego
recocido por perfodos muy cortcs entre 400°C y 600°C, se ha identif}

(11)

cado la restauraciodn « Se ha obtenido una marcada definicidn de

las 1fneas del diagrama de difraccidn mucho antes de que se observe
recristalizacidn,

(11)

Madsen ha estudiado la restauracidn de la re

sistividad. La Figura No.l miestra que por debajo de 475°C la pendien
te de la curva de A R en funcidn del logaritmo del tiempo, aumenta -
con la temperatura de manera tal que la energfa de activacidn calcula
da de acuerdo con las curvas aumenta a medida que la variaeidn progre
sa (Figura Nol).

I.3.b Poligonizacidn

En uranio, cann{12) na observado estructuras poli
gonizadus provenientes de deformacidn a alta temper-~tura. También vid
este fendmeno durante cl ciclado térmico en fase « (17).

Madsen{11) en su estudio de 1la recristalizacidn y
recuperacidn del uranio no observa metalogrdficamente la poligoniza=—-
cidn y atribuye el afinamiento de las lineas de difraceidn a una recu
peracidn. Evidentemente, este es un caso claro de la falta de 1lfmites
exactos en las definicicnes de ambos fendmenos.

Otros autores, Calals, Lacombe y Simenel(l4) estu
diaron la recuperacidn y recristalizacidn de monocristales imperfec—-

tos y obtenidos por cambio de las fases ﬂ—»a( « En el cambio de fase

se produce una subestructura que se ha dado en llamar poligonizada, -



A Kesistivida d

logt

Figura No.l: Variacidn de la resistivided del
martilliado en funcidn del tiempo

de recocido (11).

100“
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pues los granos se encuentran divididos en subgranos o bandas de orien
tacidn vecina hasta de 10° a 12°,
El estudio de la recuperacidn de estas estructuras

imperfectas es hasta ahora poco concluyente.

I.3.c. Recristalizacidn in situ

Cabane y Petit(15) han estudiado el comportamien-
to de uranio laminado con un 80% de reduccidn en espesor a temperatu-
ra ambiente. Ellos observaron, por medio de andlisis dilatométrico,que
se produce recristalizacidn sin cambio de orientacidén entre 320°C y
420,

Madsen(11’

obtiene este mismo resultado con uranio
de 56% de laminado y en uranio con 66% de forjado y cree estar en pre-
sencia de una verdadera recristalizacién in situ.

El trabajo de Cabane y Petit ha dado lugar a una
serie de verificaciones sobre texturas de recocido, realizadas por Ya

rio, Lloyd y Mueller que serdn discutidas en I.4.

I.3.d. Recristalizacidn Primaria

La recristalizacidn propiamente dicha o recristali
zacién primaria, ha sido estudiada extensamente por»Cahn(IZ), Cabane y
Petit(ls), Madsen(ll), Yario y Lloyd(6) y otros.,

Cahn establece que los puntos de interseccidn de
maclas y las maclas por sf solas, actdan como lugares preferenciales
para la recristalizacidn.

Cabane y Petit han realizado un estudio dilatomé-
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trico y microgréfico para ver la evolucidn de la recristalizacidn en u
ranio de alta pureza con 80% de laminado. Microgrdficamente observan
una gran heterogeneidad de la estructura en la placa bruta de laminado
siendo a) zona maclada y b) zona no maclada, alargada en la direccidn
de laminado. Despuds de recocidos a 320°C, 360°C, 390°C, observaron que
a) las zonas macladas son reemnplazadas por bandas de pequefios crista--
les (g: %F) ¥y b) las zonas no macladas forman una filigrana fina con
cristales que llegan a ¢k10/p y en estas zonas, por efecto andlogo al
ciclado térmico (13) aparecen maclas muy finas paralelas a la direccidén
de laminado. Por encima de 440°C desaparece la heterogeneidad en la -
chapa y se obtiene recristalizacidn total.

Yario y Lioyd repitieron el trabajo de Cabane y Pe
tit nara comprobar las anomalfas observadas por esos autores. Estudia-
ron extensamente el porcentaje de recristalizacidn por el método micro
grdfico. Han dividido la estructura fuertemente deformada a temperatu-
ra ambiente en 2 categorfas: 1) 4reas fuertemente deformadas y 2) 4reas
débilmente deformadas. Las zonas 1) que coinciden con la zona maclada
observada por Cabane y Petit estdn divididas en 2 porciones: A y B.

En la estructura de laminado la zona A ocupa un -
43%, la zona B un 36%. Se caracterizan por recristalizar primero con -
grano my fino. La porcidén B rccristaliza en forma de pequeiios granos
myy contrastados y luego le sigue la zona A que recristaliza en bandas
de pequerios granos. Las bandas A se encuentran siempre separandoc mate-
rial adn deformado (zona 2). Las zonas 2 que coinciden con la zona no
maclada observada por Cabane y Petit, estdn divididas en las porciones
C y D. En 1a estructura de laminado un 18% corresponde a la zona C y
3% a 1la zona D,
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Con recocidos de hasta 5 minutos a 400°C ambas pre
sentan poligonizacidn y crecimiento de subgranos. La diferencla entre
las zonas C y D sélo se refiere a la velocidad de este proceso. La zona
D presenta poligonizacidén adn cuando ya exispe un 98% de recristaliza—-
cidn. Recién con 15 hs. a 450°C la recristalizacidn es total, pero pre-
senta un bandeado considerable.

lladsen habla de las 4reas con "motitas" que son -
las zonos a) vistas por Cabane y Petit, y postula que estas 4reas pre—
sentes en material reducido 40% en el espesor llegan de granos en donde
las bandas de deformacidn intersectan a las maclas en un dngulo my -
oblicuo.

Sébato(ls) ha observado recristalizacidén en uranio
durante farjado en frio y en caliente. Por medio de un 70% de reduccidn
pcr forjado en frio obtiene recristalizacién parcial. Con forjado a -
550°C y 50% de reduccidn, nuevamente observaron recristalizacién par--
cial. En ambos casos con recocidos de 1 minuto a 550°C obtiene recris-
talizacidén total.

La recristalizacidn de policristales deformados a
temperatura ambiente fué estudiada por Fisher(lg), Holden(ZO) (21)
Calnis(22) y Libanat1(23),

» Cahn

Fisher y Holden dan como porcentaje de deformacidn
mfnime a aplicar al uranio policristalino para provocar la recristali-
zacién, alrededor del 1%. Este valor es pequefio comparado al valor ad-
mitido para otros metales, que es del orden de 2.5% a 5%.

Los granos obtenidos en la recristalizacién no son
mayores de 2 mm, muy pequeiios comparados con los obtenidos en Fe, Al,

Cu (varios cm).



14 =

Cahn ha propuesto efectuar la deformacidn erftica
no a la temperatura ambiente, sino a temperaturas superiores a los 400°C
donde la deformacidn pléstica se efectuard mds fdcilmente por desliza-
miento que por maclado. Esta deformacidn deberd ser seguida por una re
cristalizacidn a alta temperatura para no engendrar maclas de deforma=-
cidn en el curso del enfriamiento.

Calais ha estudiado la recristalizacidén de monocris
tales imperfectos de uranio par medio de deformacidn crftica con los -
distintos modos de deformacién. Por este método ha obtenido cristales
perfectos del orden de 10 2a 12 mm x 2 a 5 mm x 0.5 a 1 mm,

Como conclusidn de este estudio se llega a 1) des-
lizamiento mayor con deslizamiento cruzado, conduce a granos muy éran-
des de Adeformacidn crftica, comprendido entre 10 y 12%. 2) Sistema de
macla y sistema de deslizamiento mayores, la deformacidn crftica es mg
nor, entre 2 y 6%. 3) Un sis tema mayor de maclas ((112),(172)e(121)),
acompafiado de deslizamientos o maclas menores (130), la deformacidn eg

"t4 situada entre 3 y 6%. 4) Bandas mayores de deformacidn, la deforma-
c¢ién mfnima necesaria para la formacidén de nuevos cristales perfectos
de recristalizacidn, varfan entre 6 y 10 %.

Libanati, Calais y Lacombe han obtenido grandes -
cristales que crecieron luego de la deformacidn crftica, deformando por
tracecidn de 2 a 7% partiendo de policristales y luego recociendo en el
1fmite superior de la fase ot (48 hs a 650°C).

I.3.¢c Crecimiento de Grano

Madsen(ll), ha obtenido como mdximo tamafio de gre-

no Sofu', y considera como causa m£s probable de la detencién del cre-
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cimiento 1la presencia de inclusiones y el examen microscdpico muestra
los 1lfmites de granos frenados en muchos puntos por las inclusiones -

(uranio con composicién de impurezas 5000 ppm).

I.3.f« Recristalizacidn Secundaria

Se ha observado recristalizacidn secundaria, cre-
cimiento exagerado o crecimiento discontfnuo em uranio de alta pureza
(100 ppm). Libanat1{23) na obtenido cristales de un tamafio medio de 3
a4{my 1l a2 mm, diseminados en una estructura de grano fino y alar-

gados en 1la direccidén paralela a la de laminado.

I.4 Texturas de Reecristalizacidn

En el uranio fuertemente deformado por laminacidn
la textura de recristalizacidn, aparcce después de 4.20':’('3(15 ),

Por medio de curvas dilatométricas Cabane y Petit
observaron que la reorientacidén no comienza antes de 412°C, ella con-
tinda a 431°C y recdén es completa a 467°C. La dilatometrf permite a-
firmar que este cambio de orientacidén es un fendmeno mucho mds isotdr
mico y répido que el proceso de recccido que le precede. Si se conti-
nda el recocido a las temperaturas superiores no hay mds cambios de

textura hasta que se produce la transformacidn alotrdpica.

(24) han estudiado las orientacio-

Lloyd y lueller
nes preferidas de 5 tipos distintos de material y obtuvieron datos con
rayos X para 4 figuras polares (020), (110), (002) y (200). Ellos han

observado un cambio en la orientacidn preferida, recociendo adn a ba-
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jas temperaturas en largos perfodos de tiempo. La orientacidén preferi-

da observada después de recristalizacidn completa a 380°C Yy 400°C es

simlilar y difiere poco de la textura de laminacidn, pero diferemte de

la recristalizacidn a 450°C. Las variaciones observadas en la textura

resultante de recocidos a diferentes temperaturas estdn relacionadas -

con las direcciones cristalogrdficas de los granos que crecen absorbiepn

do a los muy pequerios establecidos en la primer etapa de la recristali-

ZGCidno
TABL A No,V
Componentes mayor y menor de las texturas de
recristalizacidn del uranio
Recristalizacidn Primaria Resgigﬁ:égiigidh
Mueller, Knott y Mitchell y Libanati, Calais,
Beck (8) Rowlande(10) Lacombe(23)
1 2 3 1 2 % 1 2 3
(9,0,25)
(103) 010 (010) (102) 010 (010) (203) 010 (010)
(100) 010 (010) (110) 110 (140)
(7,7,19* (3,13,0)*
(113) 110 (140)
(2,2,15)
(116) 411 (553)

1. Plano paralelo a la superficie de la ldmina.
2, Eje paralelo a la direccidn de leminado.

3. Plano perpendicular a la direccidén de laminado.

#. Componente principal.
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I.5 Modos de Deformacidn

La deformacidn pldstica de uranio de fase fud ex
tensamente estudiada por Cahn(25), Los sistemas de deformacidn que mds
comunmente se presentan son: maclado y deslizamiento y menos frecuente
mente bandas de deformacidn (kinking).

Las macles no se ensanchan pero son miy Numerosas.
Se forman por calentamiento y enfriamiento, por deformacidn (extensidn,
campresidn, bandeado) o por abrasidn. Se ubican cerca del polo (130) y
las menos tienen el sistema {112} , otras cerca del polo (172) y {121}.

El deslizamiento se produce sélo por deformacidn,
las 1fneas de deslizamiento son muy finas a temperatura ambiente y cumm
do son muy numerosas estdn cercanas entre sf (sprodupadamente 1 4). Se
observa también deslizamiento cruzado. Como ocurre en otros metales, la
direceidn de deslizamiento es la m4s densa, siendo para uranio < 001>y
el plano mfs denso {010} « También ocurre pero mds ocasionalmente en la
direccidn <011> y plano fllO] con el eje [_1123. Las bandas de deforma
cidn (kinking) se encuentran después de una deformacidn por compresidn
o traccidn,

Calais, Lacombe y Simenel han estudiado los mecanis
mos de deformacién actuantes durante la deformacidn por traceidn de mo-
nocristales imperfectos de o Para clertas orientaciones han observado
el predominio de ciertos mecanismos como el deslizamiento (010) o las
maclas (172), o (112) o (121) acompafiados de mecanismos menores.- Por
lo tanto, se puede explicar la gran dispersién de valores de defor--
macidén crftica necesaria pera la recristalizacidn. Cuando actdan bandas

de deformacidn la recristalizacidn prccede de un mecanismo de germina-
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cién orientada, y en el caso de deformacidén por deslizamiento 1la recrig

talizacidn se produce por crecimiento selectivo.
I.6 Curvas Tensién-Deformacidn

El estudio de la deformacidn por tracecidn ha sido
utilizado para la obtensidn cualitativa de los modos de deformacidn ac
tuantes en el uranio. E1 trabajo de Lacombe, Calais y Simenel!l¥ de
algunas curvas de traccidn de monocristales imperfectos de uranio, mos
tré las sinuosidades ocasionadas por l1la produccidn de maclas (Grdfico
No.2).

Como en este trabajo se estudian las curvas tensidén
deformacidn de policristales, se considera necesario resumir algunos -
estudios realizados en otros metales.

La representacidn grdfica de la tensidn necesaris
para obtener un cierto alargamiento en un policristal deformado por -
traccidn, es una curva que generalmente sigue la ley de la ecuacidn de
una pardbola. Existen casos en los que las curvas no son exactamente -
parabdlicas debido & diversos fendmenos -ue se desarrollan en el curso
de la deformacidn,.

De una manera general se puede considerar una cur-

va de deformacidn compuesta de 4 zonas (Grdfico No.3).

1) Porcidn reversible: OA - 2) Primera zona de deformacidn pldstica: /B
3) Parcidn lineal: BC - 4) Zona de grandes deformaciones: CD.

1) En el caso de metales puros y bien recristalizados, la pendiente de

la porcidn reversible es del orden de E a E (E: médulo eldstico
5 10
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tedrico). Esta primera parte de las curvas de traccidn es una porcidn

"pseudo-eldstica”,

2) Primer zona de deformacidn pldstica: cuando se ha pasado el lfmite
de proporcionalidad, los deslizamientos comienzan a ser bloqueados so=
bre las barreras de Cottrell y no son mds reversibles, aparece la con-

solidacién que varfa segiyn una ley de la forma dg = o donde(1-m)
.-
tiene un valor negatlvo en el caso de monocristales, mientras que en

policristales es del orden de 2, A esta zona se la puede llamar "elds-
tica-pldstica" pues tiene una cierta proporcidn de deslizamientos re--
versibles., E1 aporte mds importante para esta zona es la consolidacidn
intergramular 6; que crece més rdpidamente al princivio de la deforma
cién, llegando a un mfximo al final de esta zona. % partir de esta re-
gidn todo nuevo aumento en la consolidacidn de un policristal es sdlo

intracristalino.

3) Zona de deformacidn lineal: los lfmites de grano no intervienen mds
Y el mecanismo de deformacidn es el mismo en un monocristal que en el
policristal. Este mecanismo de deformacidn necesita un cierto valor de
la tensidn y es funcidn de la temperatura y de las impurezas. Este va-
lor de la tensidn es el necesario para arrancar a las dislocaciones a-
piladas sobre las barreras de Cottrell. E1 punto de transicidn que apa
rece en esta zona, es un fendmeno de origen intracristalino bien defi-

nido, y por lo tanto existe en los poll y monocristales.

4) Zona de grandes deformaciones: .. partir del punto de transicidn,las
dislocacicnes son arrancadas, y permiten el desarrollo de nuevos bucles

por un aumento de tensidn mdis ddbil; el porcentaje de consolidacidén db-
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minuye y la curva se inflexiona. .1l mismo tiempo, el rearreglo de las
dislocaciones al apilarse en paredes produce una fragmentacidn de los
granos observable con rayos x(26).

Las curvas de traccidn pueden representar, en rea-
lidad, por dos pardbolas, pora las cuales se puede admitir la expresidn
matendtica de Ludwick‘?7), Las ecuaciones son o = q +RE™ gy T =aBe™
donde ¢ : tensidn aplicada, £ : alargamiento racional, d,y 7o : 1f
mite de proporcionalidad, ., m y B,n: coeficientes,

Por medida directa de la pendiente en cada punto de
la curva tensidn deformacidn, se constata que el punto de transicidn -
corresponde a un cambio de airvatura. Es necesario sefialar que el cam-
bio es brusco, y no es una zona de transicidn o sunerposicién de 2 tdr
minos parebdlicos. Zste punto de transicidn es caracteristico del me-
tal y lo desi;naremos con el nombre P.T.

Crussard y Jaou1¢28) han propuesto ur método dife-
rencial, que es representar en coordenadas log-log la pendiente de 1la
curva de traccidn d9/de¢ en funcién de ¢ . Los puntos aparecen alinea-
dos sobre 2 rectas que se cortan en el punto de transicidn,

Jaou1(29) (30) pnea1i,6 experiencias en Al y en Fe
y determind que el punto de transicidn coincide con el valor de la de-
formacidn crftica para mroducir la recristalizacidn, siendo para dis-
tintos tamaiios de grano de 2,25 Kg/mm? (Grdfico No.4). Tomendo el wvalor
de la tensidn del punto de transicidn para policristales, observd que
corresponde al de deformacidén crftica para monocristales. Ha observado

en metales bce que para diversas temperaturas de tratamiento térmico -

despuds de la deformacidn, algunas probetas han recristalizado mientras
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que otras conservan su estruc tura deformada. Se puede seflalar, que los
tratamientos térmicos en alto de la fase < de Fe no permite la recrig
talizacidn de manocristales, aun después de una fuerte deformacidn; es
que no se han alcanzado los fendmenos correspondientes al punto de tran
sicidén con los monocristales. En Al, Jaoul ha observado que los gémenes
de recristalizaeidn en los monocristales se ubican en las interseccio-

nes de deslizamientos donde se forman los empllemientos de dislocacio-
nes(31)
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TECNICAS EXPERIMENTALES
II.1 M4quina de Ensayo
l.1. MNicromdquina de Ensayo

Se ha utilizado una micromdguina Chevenard tipo -
M134 con la que se pueden realizar ensayos de traccidn, flexidn y cisea
miento. En el presente trabajo se realizaron sdlo ensayos de traccidn.

Se ha cambiado el modelo original de la probeta de
bido: 1) a la cantidad necesaria de materisl para el mismo, y 2) las
dificultades para obtener una alineacidn perfecta de los agujeres con
el cuello de la probeta. La Fotograffa No.5 muestra un esquema detalla
do del nuevo modelo disefiado al respecto, que resulta mfs prdctico y e
condémico,

En las deformaciones sehan utilizado los distintos
resortes de carga segin las necesidades, variando entre 50 Kg y 350 Kg.
El curso de la deformacidn se observa sobre una pantalla, pudiéndose
obtener un registro fotogrdfico u observar sobre un vidrio esmerilado.
En el eje de abcisas se lee directamente alargamiento y sobre el eje
de ordenadas carga en Kg. E1 aparato dispone de un potencidmetro para
variar la velocidad de deformacidn. En el presente trabajo se ha utili
zado la misma velocidad en todos los ensayos, y constante durante la ex
periencia, 0.50 mm/min que equivale a 12.5% de alargamiento/min. Todos

los ensayos fueron realizados a temperatura ambiente.

1.2 Mdquina de Traccidén a Mano

Para la deformacidén de probetas en forma de bandas
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se ha construfdo una mdquina de deformacidn a mano, como se ve en la Fo
tograffa No.6. Las mordazas son tronco-cdnicas y amarran a la probeta
acercdndose hasta que las 2 caras quedan paralelas. .demds se dispone
de un acople para microscoplo, pudiéndose observar la evolucidn de la
defarmacidén. E1 alargamiento se puede conocer haciendo marcas sobre la
probeta.

Tambidn se la utilizado la mdquina de ensayos CIFIC
de 10 Ton., pudiendo conocer en ella la carga aplicada. Para tal efec-
to ha sido necesario construir mordagas prolongadaras pues los cabezg-
les de la mfquina se encuentran a 20 cm de distancia. E1 error en la

lectura es de ¥ 5 Kg.
I.3 Dureza

Para determinar la dureza de las distintas estruc-
turas se utilizd el durdmetro Vickers. Generalman te se trabajd con 20
Kg para estructuras recristalizadas y 30 Kg para las laminadas. El1 va-
lor obtenido estd dado en V.P.N.

2. Miecroscopio

El microescopio utilizado para la realizacidén del
presentc trabajo es un MEF Relchert. Como ventaja en su uso es que 1la
probeta se apoya sobre una platina giratoria, que ademds dispone de 2
desplazamientos horizontales, con la carz: a estudiar para abajo. Es
de utilidad para probetas no perfectamente planas y examinarlas con
gran surento.

Dispone de un polarizador y analizador, de gran u-
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s0 en uranio.
También se realizd microdurometrfa Meyer con el mi

crodurdmetro accesorio.

%+ Generador de Rgyos X,

Los diagramas de difraccidn de los cristales han
sido obtenides en un generador de rayos X P.S.Northamerican Philips Co.
tipo E 53001/12031. Se utilizdé c4todo de tungsteno con 35 KV y 15 mA.

La probeta se monta sobre un porta-probeta que dis
pone de % movimientos (en ladireccidén de los ejes: x, y z), construf-
do al efecto para la mejor centralizacidn del punto a ser analizado.-
E1l film se encuentra frente a la probeta, obtenidndose el diagreama ti-
po Laue en retorno. Para disminuir el tiempo de exposicidn, se pone —-
frente al film una plancha fosforescente que permite mayor absorcién
del hasz.

4., Hornos
4,1 Hornos Eléctricos

Los tratamientos térmicos se realizan en hornos ho

rizontales construfdos al efecto. Para recocidos a temperatura constan

te se utiliza un sistema de regulecidn con una precisién de t 7°C.,
También se construyd un horno alimentado en toda su

longitud (50mm) por 3 resistencias que pueden ser conectadas en serie

o con alimentacidn independiente. La probeta se hace circular a lo lar

go del gradiente térmico a una velocidad de 1.5 em/h, que se obtiene -
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por medio de un sistema motor-reductor (Fotograffa No.7).

Ademds se construyd un horno que tiene un sistena
de regulseidn muy preciso. E1 horno dispone de una zona de 10 cm de
temperatura uniforme, y el sistema de regulacidén permite obtener velo-
cidades de enfriamiento del arden de 0.5°C/h. El eircuito de enfriamiepn
to se pinta sobre el papel de un regulador, con pintura de metal con—
ductor (en este caso utilizamos plata). La pluma, que es conductora rg
cibe la sefial del eje x y abre o cierra el circuito de alimentacidn al
tocar la pintura. El circuito que alimenta al eje y posee un motor-re-
ductor que acciona el cursor del potencidmetro de manera tal que el e-
je recibe una cafda de potencial de 10 mV a O mV en 100 hs. (Como una
pulgada de longitud del papel equivale a 1 mV, el papel recorre 10 pul
gadas en 100 hs.). La Fotograffa No.8 ilustra el circuito de regulacidn
que se construyd. La sefial de temperatura se realiza a través de 4 tep
mocuplas puestas en serie de Ni-NiCr, consiguiendo una precisidn de -~
0.05 wV (aproximadamente 0,25°C).

La reduccidn en las oscilaciones de temperatura se
logrd por medio de:

a) La conexidn de una resistencia en serie, de modo que al abrirse el

circuito de alimentacidn del horno la corriente circulante disminuye,

pero no cae a cero.

b) La colocacidn de la ampolla que contiene las mestras dentro de o-

tra ampolla de cuarzo ablerta en un extremo. Ambas ampollas se colocan
dentro de un tapdn cilfndrico de cerdmica de 15 cm de longitud y de -

didmetro exterior igual al didmetro interno del horno. Este tapdn dig

pone de 4 canaladuras en los que se apoyan las 4 termocuplas. ademés
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el resto de tubo, hacla ambos lados, estd tapado con tapones de cerdmi
ca para evitar corrientes de ailre.

La temperatura se registra durante todo el proceso
en un registrador de 1 mv de escala total para potenciales lm sta 29 mV
a 30 mV., Para este registro se dispone de otra termocupla que pasa por

el centro del tubo y se encuentra adosada a la ampolla que contiene -

las probetas.

4.2 Horno de Sales

Para recocidos de mayor cantidad de material, en -
1la etapa de preparacién del material, se ha utilizado un bafio de sales
de 65% 03K, + 35%C03Lis. Para tal fin se dispone de un harno vertical
que tiene temperatura casi constante en toda su longitud. Las sales se
enazentran dentro de un recipiente de hierro, y se utilizan cucharas -
que también san de hierro. Estas sales funden a 510°C Y pueden traba--
jar hasta 700°C. E1 efecto corrosivo de estas sales ha sido disminufdo
conslderablemente por haber introducido una pleza de uranio durante las
primeras 24 hs., saturando asf las sales.

5. Aparato para sellar ampollas al vacfo y bajo atmdsfera de argdn

Dada la gran oxidabilidad del uranio, es necesario
efectuar todo recocido en atmdsfera inerte o en vacfo. Las probetas se
sellan en pequefias ampollas de vidrio pyrex, supremax o cuarzo, segun
la temperatura que se realizard el ensayo.

Para recocidos hasta 400°C ge utiliza pyrex bajo
atmésfera de argdn.
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Hasta 650°C se utiliza supremax bajo vacfo estdti-
co obtenido por medio de una bomba mecdnica. Para mayores temperaturas
se utiliza cuarzo bajo vacfo. En todos los casos se quemas virutas de
uranio como "getter". La Fotograffa No.9, miestra el aparato construf-
do a tal ffn. Una serie de llaves de 2 o0 3 vfas permite hacer vacfo,
introducir o almacenar argén en cualquier zona del aparato. La columme

barométrica permite medir la presidn de las ampollas a sellar,

6. Laminadora

Se utilizé una laminadora a ddo, con rodillos de
trabajado en caliente y acabado en frio,

Didmetro: 125 mm - Tabla: 200 mm.

Dispone de 4 velocidades: %2, 25, 12.5, 6 m/min.

Equipada con motor sinecrdnico de 10 HP,

7. Prensa

Se utilizd una prensa de Imsta 60 toneladas, con
una velocidad de deformacidn de 2.5 mm/seg.

8. Metalografia

Para la observacidn metalogrifica de la superficie
del metal se utiliza: 1°) a) pulido mecédnico a papel bajo agua desde
80 hasta 600; b) pulido mecdnico a pepel seco de O a 000. 2°) Pulido
electrolitico.

El bafio electrolftico es una solucidn de 4cido acd

tico, anhfdrido crdmico y agua, y se trabaja con una densidad de co—-
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Fotografia No.9: Aparato para el sellado
de ampollas de vacio.
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rriente de 0,075 amp/cm2 (32)

« La ventaja de este electrolito a base
de 4cido crdmico es que debido 2 la débil densidad de corriente, tiene
una velocidad de disolucidn débil (50 a 60 M/hora) y uniforme en toda
la superficie de la muestra.

La probeta se encuentra animada de un movimiento
de rotacidn lento sobre sf mismo (20 wueltas/min.). La temperatura del
bafio es importante mantenerla entre 6°C y 8°c pues a mayor temperatura
aparecen figuras de ataque. Para la revelacidn ulterior de la estructu
ra se utiliza luz polarizada u otros mdtodos de ataque.

En el presente trabajo se ha utilizado el grabado
Robillard(33) ¥ luego formacidn de capas epitdxicas de dxido. E1 graba
do Robillard consiste en un ataaque anddico del metal con el electréli
to del pulido electrolftico, utilizando una tensidn muy baja de 3 a 5
volts.

Este ataque electrolftico revela los bordes de gra
nos, las maclas, bandas de deformacidn y los subgranos de poligoniza-——
cidn. Con el grabado se observan mds detalles que ccn el examen en luz
polerizada. E1 gran interés en el métado del grabado electrolftico es
de permitir el crecimiento ulterior de capas epitdxicas de d&xido que -
facilitan considerablemente el examen microscdpico del uranio

La capa epitdxica de 4xido se forme simplemente de
Jando la superficie grabada en contacto con el aire a temperatura em-—
biente(sj). Se constata el crecimiento progresivo de las capas de Sxi-
do con matices de interferencia que aparecen epitdxicsmente, es decir,
segdn la orientacidn. E1 crecimie nto de la capa es lento, obteniéndose

buen contraste después de varios dfas.
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MATERTALES UTILIZATDS

1. Composicidn

Se ha trabajado con uranio de distintas purezas. Al
principio se utilizé uranio argentino operacidén 13, que se presenta en
lingotes de fundicidn de 65 mm de didmetro. Con este material se han -
puesto a punto las distintas operaciones, no habiéndose campletado el
trabajo con €1 para evitar las derivaciones provocadas por un alto con
tenido de impurezas.

Luego se trabajd con uranio de alta pureza obteni-
do por dlectrdliaia(34). El contenido de impurezas de este material es
el siguiente (en ppm):

C: 15 N 10 0 16 Si 20 Mg 1

Algunas experienclas camplementarias fueron reali-
zadas con uranio de origen alemdn con el sigulente contenido de impure
zas (en ppm):

Si: 45 N: 2.7 Cl: 7.5 As: 1.7 B: 0.1 Cd: 0.5 Fe:275
Mn: 10 Cr: 6 Cu: 4 Co: 1.8 Ni: 1.8 Als 700 V:4
Mo: 1 P: 6.7

2. Preparacidn del Metal

Partiendo de un cilindro de 30 mm de altura se llg

ga a una 1l4mina de 1 mm de espesor mediante las sigulentes operaciones:
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2.1 Prensado

La estructura de fundicidn se rompe deformendo por
prensado en caliente un 50%, en la direccidn paralela al eje del cilin
dro. Para tal £fn se monta el cilindro entre 2 planchas con soportes -
del espesor que tendrd al final la miestra. E1l espesor final es de 16

mm.,
2.2 Laminacidén en Caliente

Se lamina a 600°C en 1a direccidn perpendicular al
eje del cilindro llevando el espesor hasta 10 mm; con reducciones del
8% por pasada. Para el eflculo del parcentaje de deformacidén se emplea
la ecuacidén Lo-€t  x 100, dande e;es el espesor inicial y e, el espg
sor final. “

Las muestras luego son frenteadas emn el torno, de-

Jjando un paralelepfpedo sin defectos de superficie.
2.3 Laminacién en Frio

La laminacidén se realiza luego de un recocido in-
termedio de ablandamiento. Se utilizaron tratamientos térmicos diferen
tes:

a) Recocidos en fase « entre 475°C y 600°C.

La Figura No.10 muestra un aspecto de una plancha de uranio alemén
lamingdo 30% en frfo, luego de un recocido de 1 h a 525°C segn el mé-
todo indicado por Fisher (pardgrafo I.l). Se advierten craks profundos

que inutilizan el material y que comenzaron a manifestarse con 20% de
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reduccidn en frio. Este comportamiento obligé a desechar el método em-
pleado por Fisher para el laminado.

b) Recocido con cambio de fase .

Este consiste en 2 etapas: a) 30 minutos a 720°C (fasep ) para obte
ner una estructura con orientacidén al azar; b) 2 horas de 500°C para e
liminar las tensiones creadas en el cambio de fase,

La Unica modificacidn que realizamos con respecto al original fué la
disminucidn del recocido en fase « . Se ha reducido el tiempo de 5 hs.
a 2 hs pues los resultados fueron los mismos.

La Fotograffa No.ll muestra una plancha de uranio smericano laminada
T3% en frfo. E1 material laminado por este tratemiento se identifica -
con la letra X,

¢) Recocido de 48 hs. a 350°C.

La aplicacién de este tratamiento térmico se deduce de las conclu—
siones de esta tesis. Este recocido no produce recristalizacidn total
pero aumenta la ductilidad del material (véase pardgrafo l.l1.2.1 ).
Ha sido utilizado para laminar uranio de alta pureza y también uranio
alemdn en menor pureza. Se llegé a espesores de 30 M .

La Fotograffa No.12 muestra el aspecto de una plan
cha de uranio alemdén laminada 85% en frfo. Puede observarse que la su=-
perficie no presenta escamas ni poros grandes y los bordes no estén -
crackeados, E1 material laminado por cste tratamiento se identifica -
con la letra Y,

La evolucidn de la estructura se siguié por medio
de la dureza Vickers obteniéndose una relacidn lineal entre 1la dureza

y el parcentaje de laminado camo se ve en el Gréfico No.l3.
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Ax
Figara No.10: Uranio alemdn
laminado por método Fisher,
20% de reduccidén en frio.

AX
Figura No.1l2: Uranio alemén

laminado con el método obte
Iy nito endesta tesis. 85% de
reduccidn en frio.
Figura No.ll: Uranio ameri- = . =0
cano. Material X laminado.
T3% de reduccidn en frio.



VPN

10 20 30 40 SO 60 70 80 %0 100

% laminado

Grédfico No.13: Dureza UPN en funcidén del por
centaje de laminado.

A: Material lag:l.nado luego de un recocido de
48 hs a 350 C.

B: Material lamingdo luego de recocido de
30 mimatos 720°C + 2 hs 500%3.
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RESULT ADOS

A. Evolucidén de la Recristalizacidn en Estructuras de laminacidn
1. Estudio Metalogrdfico y de las Curvas Tensidn/Deformacidn

l.1l, Material laminado luego de un recocido previo de %0 minutos a
720°C + 2 horas a 500°C.-

Este material se individualizard con la letra X.

La estructura de laminado es la que se observa en
la Figura No.1l4, un detalle de su aspecto de la defarmacidn por trac-
cidn se miestra en la Fotograffa No.1l5. La curva tensidn/deformacidn
es 1a de la Figura No.16, con una tensién a la rotura de 110 Kg/nm? y
18% de alargamiento.

Para estudiar la evolucidn de la recristalizacidn
se efectuaron recocidos desde 300°C a 630°C y se variaron los tiempos
entre 1 minuto y 15 dfas, obtenidndose toda una gama de estructuras -
parcial y totalmente recristalizadas.

l.1.1. Con 15% de reduccidn por laminacidn en frfo.

Tratamientos tdérmicos posteriores a la laminacidn: 5 hs a 565°C
con enfriamiento lento.

La Fotograffa No.1l7 miestra la estructura obteni-
da. En ella se puede apreciar que los granos de recristalizacién tie-
nen Corma alargada en la direccién de laminado. E1 tamafio de grano no
es muy uniforme debido a la heterogeneidad en la deformacidn, siendo
su valor promedio de 100/u~aproximadamente. Los granos se encuentran

agrupados en bandas de orientacidn wecinos y por su forma se advierte
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que el crecimiento de grano no ha terminado.

La Figara No.18 muestra la deformacidén de la estruc
tura luego de la traccidn a rotura.

La curva tensidn/deformacidn es del Gréfico No.1l9
con una tensidn a la rotura de 64 Kg/mm2 y 9% de alargamiento,

1.1.2. Con 80% de reduccién por laminacidn en fris.

ls1.2.1. Tratamientos térmicos posteriores a 1la laminacidn

A « 5 horas a 300°C,

Microgréficamente no se detecta recristalizacidn.
La Fotograffa No.20 muestra el detalle de la deformacidn por traccidn

en la direccidén de laminado. La curva tensién/deformacidn correspondien
te es la No.141 del Gréfico No.22,

}5. 5 horas a 350°C.

Se observa una estructura parcialmente recristali-
zada caracteristica, cuyo porcentaje de recristalizacidn es diffcil de

determinar por variar de un extremo a otro de la probeta (Fotograffa No.
23). La Fotograffa No.21l fué obtenida después de la traccidn. La curva
tensidn/deformacidén es la No,125 del Grifico No.18.

7 . 48 horas a 35000

Quedan escasas zonas sin recristalizar (zonas D)

(ver pardgrafo I.3.d) y el crecimiento de grano en las zonas Ay B no es
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homogéneo (Fotograffa No.24). La deformacidn por zonas segin la etapa
de recristalizacidn es claramente mostrada en la Figura No.25. La Foto
graffa No.26 muestra el detalle de la deformacidn en una zona no re- -
cristalizada y en la Fotograffa No.27 puede verse la deformacidn de -
una zona recristalizada de grano muy chico (54).

No se pudo observar variacidn cuantitativa de la
microdureza en estas zonas, sino solamente unae pequefia deformacién de

la fmpranta (Fotograffa No.28) en las bandas no recristalizadas.

& « 5 horas a 380°C.

Amenta el porcentaje de recristalizacidn y el crg
cimiento de grano. La curva 138 del Grdfico No.22 corresponde a una -
probeta que ha sufrido este tratamiento. La Fotograffa No.29 d1lustra
el estado original, mientras que en la Figura No.30 obtenida despuds
de la traccidén se observa una banda del tipo D que comenzd a recrista=-

lizar.

€& « 1 hora a 400°C,

Se obtiene un 95% de recristalizacidn (Fotograffa
No.31), la curva 116 del Grédfico No.22 ha sido obtenida de esta estruc

tura.

Mndlisis de les Curvas de Traceidn:

1°) Para este tipo de estructuras se observa un a-
largamiento anormal eon respecto a las estructuras totalmente recrista

lizadas.
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La forma de la curva no es parabdlica por no ser
un metal perfectamente recristalizado. La mayor diferencia entre ellas

es la prircera y segunda zonas de las curvas,

La primera regidn presenta un deslizamiento seme-
Jante al observado en monocristales o en probetas de tomafio de grano -
grande, scan por cambio de fase o de deformacidn crftica. El deslize—
miento es mayor para menor porcentaje de recristalizacidn.

La segunda regidn es mds empinada debido a que ac-
tdan otros sistemas de consolidacidn; esta zona presenta menor pendiep
te a medida que asumenta el porcentaje de recristalizacidn.

La ltima regidn que corresponde a las grandes de-
formaciones es coincidente con las distintas estructuras manteniéndose
casl constante la tensidn durante todo el alargamiento.

En todos los casos se observd rotura frigil y se -

produjo en el centro del cuello.

2°) Los ensayos de traecidn realizados en 3 direc-

ciones diferentes con respecto a la direccidn de laminado, dan elonga=-

ciocnes muy semejantes.

lele2.2. Estructuras Totalmente Recristallizadas

El cuadro siguiente, resume los tratamientos térmi

cos posteriores a la laminacidn:
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A N

Tratamientos térmicos posteriores a la laminacidn
para obtener estructuras totalmente recristalizadas
a partir de material X

No. Recocido Tamario Grano Observaciones
e
I 5 he 450°C 14 Bandeado Pronunciado
11 5 hs 5659 15 Sin Bandeado
III 1*  600° 9 Bandeado Pronunciado
1v 5 hs 600°C 17 Sin Bandeado
V 24 hs 600°C 40 Sin Bendeado
VI 15 dfas 600°C 40 Banideado

Observando metalogrdficamente las distintas estruc
turas se observa la ewolucidn del crecimiento de greno luego de la re-
cristalizacidn primaria. Con recocidos a baja temperatura (I 5 hs. a
450°C) se obtiene un tamaiic de grano de 15 y bandas con orientacién
preferida muy pronunciada, dispuestas siempre en la direccidn de lami-
nado (Fotograffa No.32).

A medida que se aumenta la temperatura los granos
se van individualizando por crecimiento selectivo, es asf que ya a 565°C
la estructura es bien contrastada, el bandeado es mfnimo (Fotograffa No.
33), ¥y con 24 hs a 600°C (V) el tamafio de grano aumentd a 40?#-(Fotogng
f£fa No.34).
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Prolongando el recocido mucho tiempo (de 7 a 15 -
dds a 600°C) no se pudo conseguir hacer crecer mf€s el grano, sino que
se wolvid a una estructura con bandeado pronunciado (Fotograffa No.35)

El recocido No.III de 1 minuto a 600°C e rmitid
obtener estructuras totalmente recristalizadas pero de tomaiio de gra-
no inferior a 10 y con orientacidén preferencial por bandas may noto
ria.

Los resultados presentan una cierta dispersidn de
bido al grado de recristalizacidn y crecimiento de grano obtenido. Mi
crogrificamente la estructura de recristalizacidén es la que muestra la
Fotograffa No.36, observandose heterogeneidad en el tumafio de granc.-
La curva No.159 fué obtenida de otra probeta y la estructura de defcqr
macidn por traccidn es la que se ve en la Fotograffa No.37. .sf pues,
se ve en el Grdfico No.40 la curva 149 con una estructura de deforma-
cién como muestran las figuras 38 y 39.

El Grdfico No.41 resume las curvas de tensidn/de-
formacidn de los distintos tratomientos térmicos. En la deformacidn ea
da grano aetda individualmente pudiendo apr:ciar las figuras 42 y 43
como los distintos sistemas de defarmacidn terminan en el 1fmite de -

£rano.

Andlisis de las Curvas de Traccidn

1°) Las curvas de traceidn de estas estructuras -
presentan muy poco alargamiento y poca tensidn a la rotura.
La forma de la curva para una estructura totalmep

te rocristalizada sin bandeado es parabdlica, no asf las que presentan
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bandeado. Por lo tanto, en una curva como la IV es aplicable la ecua-
cién Ae Ludwick, habidndcse determinado en ella el punto de inflexidn
Y las constantes A y m para la primera zona, y B y n para la segunda.
Por medio del andlisils difcrencial representando d46/d¢ en funcidn de
¢ en escalas logarftmicas los puntos se alinean sobre 2 rectas que se
cortan en un punto. E1 valor de la tensidn en el punto de transicidn
coincide con el valor de la tensidn para la obtencidn de la reeristall
zacidn posterior de una estructura totalmente recristalizada que es de

50 K’g/mm2 con un alargamiento de 3%.

2°) Los ensayos de traccién realizados en 3 direc-

ciones diferentes con respecto a la direccidén de laminado, dan curvas
superponibles, por lo tanto no se nota el efecto del €ngulo formado en

tre la direccidn de traccidn y de laminacidn.

1.2 Material Laminado 80% en f£rfo luego de un Recoecido Previo
de 48 hs a 350°C,

Este material se individualizard con la letra Y.

La estructura de laminado es la que se observa en
la Figura No.44, un detalle de su aspecto de la deformacidn por trac-
cién se muestra en la Fotograffa No.45. La cuwr va tensidn/deformacidn
es la de la Figura No.46, con una tensidn a la rotura de

l.2.1. Estructuras Parcialmente Recristalizadas
Tratamientos térmicos posteriores a la laminacidn.

Po 5 horas a 35OOCQ

Se observa una estructura parcialmente recristali-
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zada (Fotograffa No.47) pero con mayor porcentaje de recristalizacidn
que el tratamiento P del material X. La curva tensidn/deformacidn es
la No.216 del Grdfico No.48.

% . 48 hs a 350°C.,

Se puede apreciar la Fotograffa No.49 obtenida de
la estructura y su comportamiento después de 1la deformacidn (Fotogra-
f£fa No.50). Se observa un menor bandeado comparando con la Fotograffis
No.25 para el mismo tratamiento térmico. En el Gréfico No.48 la curva

202 corresponde a este recocido.

$.5 hs a 380°C,

La estructura resultante de este tratamiento es co
mo lo muestra la Fotograffa No.5l1. La curve tensidn/deformacidn correg

pondiente es la No0.217 del Grédfico No.48.

ndlisis de las Curvas de Traccidn.

Este tipo de estructuras presentan mucho alargamiep
to pero mayor tensidn a la rotura que la obtenida con material X.

Las curvas no son parabdlicas, y presentan 2 regio
nes blen diferenciadas. La primer zona debida al endurecimiento por tra
bajordo presenta una pendiente pronunciada sin observar deslizamiento -
previo.

La zona de grandes deformaciones la tensidn varfa

poco para mayor porcentaje de recristalizacidn.
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Estructuras Totalmente Recristallzadas.

TABLA No.,viI

Tratsmientos Térmicos Posteriores a la Laminacidn para

obtener estructuras totalmente Recristalizadas
a partir de material Y

No. Recoeido Tamafio Grano Observaciones
/L
) § 5 hs 450°C 14 Estructura bandeada
II 5 hs 565°C 16 Poco bandeado
I11 1' 600°C 9 Poco bandeado
Iv 5 hs 600°C 35 84in bandeado
s 24 hs 600°C Sin bandeado
Vi 150 hs 350°C 13 Bendeado pronunciado

46 .-

Observando metalogrdficamente las distintas estruc

turas se observa una evolucidn del crecimiento de grano luego de la ver

dadera recristalizacidn. Con recocidos del tipo I (5 hs a 450°C) se ob

tiene un tamafio de grano de 14 & con bandas de granos que presentan una

orientacién preferida pronunciada (dispuestas en la direccidn de lami-

nado (Fotograffa No.52). A medida que aumenta la temperatura la estrug

tura se ve bien contrastada y los granos han crecido (Fotograffa No.53)

y con 24 hs a 600°C (V) el tamafio de grano aumentd (Fotograffa No.54) .-
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Con recocidos prolongados se observa bandeado pro-
nunciado, asf pues a 350°C ce obtiene una estructura totalmente recris
talizada pero con una fuerte textura. Las bandas crecen en la direccidn
de laminacidén (Fotograffa No.55).

Con recocidos de 1 mimito a 600°C se obtiene estruc
tura totalmente recristalizada y con orientacidn preferida notoria.Las
curvas de tensidn/deformacidn se observan en el Grdfico No.56.

El Gré4fico No.56 resume las curvas tensidn/deforma
cidn correspondientes a las distintas estructuras obtenidas. Para es-
tructuras bien contrastadas (recocido IV), los granos actdan individual

mente en la deformacidén, como muestra la Fotograffa No.57.

Andlisis de las curvas de Traccidn.

Las estructuras que presentan bandeado, en la pri-
mer zona de la curva se cbserva mayor deslizemiento, comparando con u-
na estructura my contrastada (tratamiento III).

En estas cstructuras sc observa punto de fluencia
para recocldos por encima de los 400°C, siendo muy marcado para el ca
so I (5 hs a 450°C).

En la curva de traccidn obtenida del tratamiento
No.IV debido a su forma parabdlica, es aplicable la ecuacidn de Ludwick
y el andlisis diferencial. E1 punto de transicidn de la curva se pre=-
senta a 50 Kg/m2 con 3.5% de alargamiento.

2. Durometrfa

En el cuadro siguiente se resumen los valores de =
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dureza en V.P.N. de las distintas estructuras obtenidas en los casos

lele ¥ 1.2

T ABL A No,VIII

5 48 5h 1! 5 5 24 150 _hs:
Note Lemina 3300 3500 3a0% 0% 450° 365° 600% 3%0°C-
rial cién II1 I II v Vil

X 335 298 275 285 260 2535 222 222

183
b 4 471 290 255 250 222 220 203
225
15
Mate dfas r),# ok
rial 600°C
Vi
210
X 200 179
190
Y 175

En estructuras que presentan bandeado, la2 imprta
se defarma segin la zona que incluyd tomando forma romboédrica, de a=-
11f 1a dispersidn de los resultados observados. En estructuras lamina
das o totalmente recristalizadas (sin bandeado) la forma de la impron

ta es cuadrada.
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B. Evolucidn de la Recristalizacidn en Policristales I¥bilmente
Deformados.

l. Estructuras de Tamafio de Grano hasta 100/».

Estas estructuras polieristalinas se obtienen me-
diante los diferentes tratamientos térmicos enumerados en los parigra
fos A l.l.l, A lelele2 y A lo2.2. Luego de la deformacidn por traccidn
sin llsgar a rotura, las prcbetas fueron sometidas a un recocido de 48
hs a 630°C con enfriamiento lento.

Para cada serle de poiicristales se ensayaron de-
farmaciones por debajo y por encima del punto de deformacidn erftica.
BEn el Grdfico No.58 se ilustra un caso de 3 probetas provenientes de un
mismo recocido (tratamiento No.IV) traccionadas a distintas tensiones.

En la Tabla No.IX se ilustran 2 casos experimenta-
les de la deformacidn crftica y los resultados obtenidos luego del re-
cocido de 48 hs a 630°C.

T ABLA No.IX

Determinacidn Experimental del Valor de la Tensidn Criftica
para obtener Recristalizacidn de Estructuras Policristalinas

Deformacién Tensidén

Tratamiento Probeta Resultados
Térmico No. % Kg/hmz

89 1l 46,3 Restauracidn

IV 5hs 90 3 61 Deform,critica.Al-

6007C 92 4 & Recristaliz.total
101 3e5 27 .6 Restauracidén
24 hs
vV  600°% 102 4.75 5245 Def.crit.Alg.granos

103 9.9 rot. 78 Recristaliz.total
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La Fotograffa No.59 ilustra el aspecto obtenido en
una probeta luego de haber sufrido deformacidn erftica y la Fotograffa
No.60 cuando ha recristalizado totalmente.

Las Fotograffas Nos.6l, 62 y 63 mestran las dis-
tintas etapas de la recristalizacidn, asf pues la Figura 61 es la eta-
pa de la restauracidr, la Figura 62 presenta la coalescencia de granos
débilmente desorientados y la Foto 63 la aparicién de un nuevo grano -
en la matriz de grano chico.

2. Estructuras de Tamsafio de Grano mayor de 1oo/u .

Las estructuras policristelinas de tamaiio mayor -
han sido obtenidas por medio de la deformacidn crfticc sobre grano chi
co y recocido luego 48 hs a 630°C. Los granos obtenidos san perfectos
a la escala del dlagrama de lLesue, pero debldo a sus dimensiones no se
pudo determinar la orientacién cristalogrdfica.

Ademés se obtuvieron probetzss con un tamafio de gra
no medio de 500 M por cambio de fase /3—~°< (Fotograffa No.64) y mono-
eristales por cambio de fase obtenidas con el homo deseripto en el pa
rdgrafo No. 4.1, como el que se ve en la Fotograffa No.65.

La Tabla No.X resume los valores de las tenslones
y deformaciones aplicadas a estas estructuras y los resultados obteni-

dos luego de un recocido de 48 hs a 630°C,
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TABLA_ No.,X

Determinacién Experimental del Valor de la Tensidn Critica
para Obtener Recristalizacidn de Estructuras de Grano Grande

Deformacién Tensién

Tamafio de Probeta Resultados
Gzﬁno No. ¥ 7 Kg/mm?
14
200 90 5.5 50 Restauracidn
Deformacidn critica.
440 96-2 5 48 Algunos granos
Deformacidén erftica.
500 121 29 20 Algunos granos
500 120 19 T7.5 Reeristaliz.total
1000 94-2 2.8 44 Restauraecidn
Deformacidn crftica.
2000 95-2 15 ° 2 55 [ ] 5 Algunos granos
2500 96-3 5 28 Restauracidn
rotura
3000 92=2 4 25 Regtauracidn
rotura
Monocristal 50 4 15 Restauracidn
rotura
Monocristal 51 25 50.5 Deformacidén erftica.

Algunos granos
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DISCUSION DE RESULTAIDS

A) 1. Influencia del Porcentaje de Laminado en Frio.

La recristalizacidn por zonas caracterfstica del
urenio provocada por la heterogeneidad de la deformacién, es mds marca
da cuanto menor es el porcentaje de reduccidén por laminedo. E1 creci--
miento de grano tambidn estd afectado por esta heterogeneidad (Figura
No.17).

Con 15% de reduccién por laminado la velocidad de
crecimiento es mayor que la velocidad de nucleacidén y para una dada -
temperatura pocos nucleos pueden erecer absorbiendo la matriz deforma-
da, aleanzando tamefios de alrededor de 104 . Estos perfodoes cartos son
insuficientes para que las impurezas anclen el 1fmite de grano.

Elevados porcentajes de deformacidn (mayor de 60%)
causan una nucleacidén muy coplosa, invirtiéndose las velocidades de -
crecimiento con respecto a la nucleacidn, y con recocidos en el lfmite
superior de la fase %X el tamafio de grano obtenido es my pequefio (1;#)
Yy su crecimiento posterior se ve reducido por la naturaleza del metal,

como se verd en el pardgrafo siguiente.

2. Influencia de las Impurezas.

El urenio utilizado en el presente trabajo ( < 100
ppm) no presenta recristalizacién secundaria, fendmeno observado por -

otros autores(23)

en uranio de pureza semejante pero distinta composi-
cién. En efecto, con recocidos de 48 hs a 630°C no se obtuvo mds de 40u

como tamaio de grano mientras que Libanati, Calais y Lacambe han obte-
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nido granos de varios mm diseminados en estructura de grano chlico con
86lo 24 hs a 630°C. Esto permite deducir que sélo cierta clase y con-
centracidn (muy baja y bastante crftica) de impurezas determinan el =
fendmeno de crecimiento selectivo.

El crecimiento normal de grano también se ve afec
tado por la presencia de impurezas. Este efecto ha sido observado por

Madsen( 1)

en uranio con 500 ppm de impurezas. En este trabajo, utili
zando uranio con 100 ppm hemos observado el mismo fendmemo.

Para uranio laminado 80% en frfo, recocidos prolon
gados a 630°C no permiten obtener un tamafio de grano mayor de 40 /k, .

Las inclusiones inhiben fuertemente el crecimiento
de grano cuando la "fuerza motriz" es sdlo la tensidn superficial del
1fmite de grano. Ademis, la "fuerza motriz" es inversamente proporcio-
nal al radio de curvatura del 1lfmite de grano.

Una impureza como el H, que adin en concentraciones
tan pequeias como 1= ppm, se distribuye finamente y precipita como U'H3
en el 1fmite de g:-ano(as)(ss)

31611 .

» podrfa ser responsable de esta inhibi-

Los granos de 40 it poligonales poseerfan precipita
4 (37) (%8)
dos finos de UH}. Este precipitado no es detecctable microgrificamente.

3. Influencia de la Direccidn de Traccidn con Respecto a la
Direccidn de Laminado.

No se ha observado ninguna influencia del dngulo -
formmdo entre la direccidn de traccidn y la direccidn de laminado en la

deformacidn por traccidén. Las curvas de traccidn obtenidas de estas eg
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tructuras en direccidn paralela y perpendicular con la direccidn de g

minado,son coincidentes.

4, Influencia del Grado de Reecristalizacidn y Crecimiento de
Grano sobre la Ductilidad.

El presente estudi o pone de relieve anomalfas en
la ductilidad del uranio, que son semejantes a las encontradas en meta
les que cristalizan en el sistema hexagonal compacto(39) y en el Fb(402

Herenguel, Whitwham y Priester(41), observaron una
evolucién anormal de las propiedades de resistencia y dureza del Zn a
temperatura ambiente, y constataron un ablandamiento marcado a medida
que se aumenta la reduccidn de espesor por laminado en frfo. Los efec-
tos de la deformacidn y los tratamientos térmicos en un metal hexagonal
son diferentes a los obtenidos para metales que cristalizan en el siste
ma cubico.

El estudio de la recristalizacidn aclara ciertos =
aspectos de esta anomalfa en la ductilidad del uranio.

Debido a la heterogeneidad de la estructura de la-
minado la evolucidn de la recristalizacidn no es homogénea. Con recoci
dos cortos a baja temperatura se observa que la recristalizacién avan-
za por zonas. Cuando tenemos estructura parciaslmente recristalizada,en
contramos simultédneamente zonas restauradas y zonas recristalizadas -
(tratamiento s P T, ), figuras 23, 24 y 29.

Las texturas de estructuras parcialmente recrista-
lizadas varfan poco con los recocidos y son seme jantes a la textura de

laminado,
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La variable tiempo no tiene influencia notoria en
estas texturas, sunque se hgya producido un aumento considerable en el
porcentaje de recristalizacidn.

Recién despuds de recocidos a 450°C (trataemiento -
térmico No.I) se observa un notorio cambio en la textura, puede decir-
se que 7@ ha producldo verdadera recristalizacidén. Microgrdficessnte
se vid que esta estructura presenta también cierta clase de bandeado,
zonas en que los granos estdn débilmente desorilentados entre sf. Al
aumentar la temperatura de recocido la desorientacidn entre granos asu-
menta y también el tamafio de grano. Un recocido de 1 minuto a 600°C -
que produce recristalizacién total pero bandeado mxy pronunciado, se
pudo verificar la gran influencia de ésta sobre la deformacidn.

Aunentando el tiempo de recocido a mayores tempera
turas (500°C a 630°C), se produce una reorient acién de los granos eli-
mindndose los 1fmites de gran dngulo.

La dureza no revela la anomalfa observada en la -
ductilidad. La evolucidn de la dureza con la rceristalizacidn ocurre
de 1a mmera cldsica. Sélo se observa un cambio en la forma de la ime—
pronta, asf pues en zonas bandeadas toma forma romboddrica con el eje
mayor en la direccién de la banda.

Las curvas tensidén/deformacién de las distintas eg
tructuras reflejan las variaciones observadas en todas ellas., lLus es-
tructuras parcialmente recristalizadas se deforman por zonas y la cur-
va de traccidn correspondicnte presenta distintas regiones. Puede ver-
se en el Grdfico No.22 cdémo la primer regidn de las curvas presentan

fluencia cano sl actuaran granos grandes o grancs provenientes de reco
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cidos A7 (comparar ccn la curva No.120, Gréfico No.22). Luego de -
una segunda regién de endurecimiento por trabajado variable, presenta
un gran alargamiento a carga constante. Es decir, que las bandas reg
tauradas y las zonas racristalizadas in situ (sin variecién de textu-
ra) se deforman como un grano fuertemente poligonizado (Figura 20, 21,
26).

Las curvas tensidn/deformacidén de la Figura No.41
corresponden a estructuras totalmente recristalizadas, mestran en cam
bio endurecimiemto por trabajado durante el ensayo (excepto la No.VI
que trataremos aparte). Presentan poca elongacién y alta carga de rotu
ra, caracterfstica de la fragilidad del uranio luego de estos recoci—
dos. La {ragilidad estf{ causada por la estructura de grano fino que im
pide la prolongacidn de la deformcidn a travds del 1fmite (Fotograffa
Nos. 42 y 43). Las diferencias observadas entre las curvas I, II, IVy
V se explican por la estructura que cada temperatura de recocido produ
ce en uranio una textura varlable. El alargamiento que muestra la cur-
va V (recocido 24 hs a 600°C) se debe al meyor tamefio de grano y evolu
cién de la textura.

Para recocldos prolongados, curva VI, la curva ten
sldén/deformcidn permite ver una fluencia en su primera parte semejan—
te a la de les estructuras parcialmente recristalizadas. En efecto, 1la
observacidn microgrdfica mostrdé el agrupamiento de los granos en bandas
débilmente desoriemtadas que se comportan nuevamente cComo granos gran=—
des provenientes del cambio de fase /Q-ao( .

E1l recocido de 1 minuto a 600°C permitié obtener

probetas totalmente recristalizadas con diferencias en la evolucidn de
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le recristalizacidn. Las curvas Nos. 149 y 159 del Grdfico No.40 mues-

tran que cuando se tienen bandas, la deformacidn atraviesa los 1fmitcs

de grano cmn poca inflexidn (Fotograffa No.39) y el material es muy ddc
til. En cambio cuando los lfmites de grano presentan mayor dngulo, el

material es mds frigll (curva No.159) (Fotograffa No.37)

Las observaciones y resultados mencionados anterior
mente, permitieron hacer una eleccidn del recocido mds conveniente pre
vio a 1a laminacién: 48 hs a 350°C que presenta ventajas notorias.

En efecto, en el pardgrafo I.l se discuten las téc
nicas operctorias utilizadas por diferentes autores para la preparacidn
del uranio & laminar,

Fundamentalmente se usé: a) el recocido en <fase
que produce estructuras dfctiles de granos grandes poligonizados (cur-
va 120, Grdfico No.22), y que aceptan deformacidn pcr laminado hasta
de 80%; b) recocidos en el 1fmite superior de la fase o (500-600°C)
que producen estructuras poco dfetiles (curvas I,II,IV,V, Grdfico 41)
¥ que no aceptan mds de 20% a 40% de reduccidn por laminacién segdn la
etapa de 1a reduccidn.

El método a) exige la realizacidén de recocidos a
altas temperaturas que deben realizar al vacfo debido a la alta reac-
tividad y f4cil contaminscidn del material. E1 método b) si bien utili
za temperaturas algo menores (1fmite de utilizacidén en hornos de vidrio
pyrex), no proporciona estructuras suficientemente ddctiles.

El recocido mreconizado en este trabajo, de 48 hs.
a 350°C produce una estructura parcialmente recristalizada que es mxy
ddctil (curva ¥ Gréfico No.22), soporta grandes deformaciones y con -

poco endurecimiento por trabajado.
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La preparacidn del material a esta temperatura pre
senta pocas difiailtades técnicas, ya que los recocidos son realizables
en hornos eldctricos de fdcil construccidn o bien en befios de sales -~

pues a esta temperatura es baja la reactividad del uranio.

5. Influencia del Recocido previo a la Laminacidn.

Todos los estudios realizados en uranio muestran -
la gran impartanciz del método de preparacién del materlal en su compor
tamiento posterior. Es entonces irnteresante camparar el comportamiento
en la recristalizacidn de las estructuras laminadas alrededor de 80% en
frio para material X e Y.

E1l Gr4fico No.13 muestra que el material Y endurece
nds répidamerte que el X durante el laminado. La ewolucidn de la dureza
por los tratamientos térmicos es la mismae y ambos materiales recristali
zados son igualmente blandos.

La observacidn metalogrdfica de la reeristalizacidn
en material Y muestra igualmente recristalizacidn por bandas y en forma
sucesiva. lLas estructuras parcialmente recristalizadas del material Y
presenta la misma farma que la del material X (Gr4fico 22 y 41). E1 por
centaje de recristalizacién para los mismos recocidos es mayor en X que
en Y. Par esa razén en recocidos de 1 minuto a 600°C se obtienen estouc
turas siempre frdgiles ya que ¢sta corresponde a una etapa més avanzada
de la recristalizacidn.

Respecto a las estructuras totalmente recristaliza
das (Crdfico No.56), corresponden los mismos comentarios que para el
Grdfico No.41. Se puede concluir que sl bien la ewlucidn de la recris-
talizacidn es mds rdpida para material Y, sufre las mismas etapas.
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B) Andlisis de las Curvas Tensidén/Deformacidn para
Policristales débilmente Deformados.

Utilizendo el método diferencial‘?) se determiné
el punto de transicidn pars las curves de traccidn de policristales de
distinto tamafio de grano, pero uniforme y bien recristalizado en cada
caso. En el Grédfico No.66 se representan 2 ejemplos, uno pera policrig
tales de 15 i y tratamiento IV, otro pera policristales de 40 jv (tra-
tamiento V). En ambos casos se ocbserva cue la tensidn correspondiente
a ege punto es cercana a los 50 Kg/ma.

Paralelamente la exreriencia indicd (curvas Grdfi-
co No.58) que la tensién crftica es de 50 Kg/mz.

La variacién del slargsmiento critico para produ—
cir recristalizacidn con el tamafio de grano, ha sido sefialado por Liba
nati, Calais y Lacombe(ﬁ), pero en ese trabajo las candiclones experi
mentales no permitfan la determinacién de 1a tensidn aplicada.

La Tabla No.X muestra cue aumentando el tamafio de
grano, cumenta la elongacidn pero se mentiene el wvelor pera la tensidn
crftica en 50 Kg/mz. En estructuras de grano grande la forma de la -
eurva depende de la orientacidn, por lo tanto no es posible, en muchas
de ellas, aplicar'el método diferencial, Existen orientaciones muy duc
tiles que aceptan mucha defarmscidn con poca carga, ej. 4% ¥ 15 Kg/mmg
Estas estructuras no recristalizan adn con recocidos prolongados en el
1fmite superior de fase « . En cambio se observan casos como el mono-
cristal No.51 de la Tabla No.X que recristaliza sélo cuando la tensién
alcanzada supera los 50 Kg/mmz.

Se puede observar el Grédfico No.67, 1la dispersidén
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de valores para el alargamiento para el valar de ¢ = 50 Kg/ma, sien
do desde 3.25% para un policristal de 15 4 hasta 12.75% para granos de
2000 . Estos datos coinciden con los observados por Calais(u) .

Estas observaciones y los datos anteriares corrobo
ran la idea de que el valor de 50 Kg/lmn2 deducido de la curva tensidn/
defornncidn para policristales de hasta 40 M puede extenderse a estruc
turas de tamafio de grano mayor y monocristales.

Este mismo concepto fud esbozado por Jaoul en sus
trabajos sobre el A1(29) y el Fe(3°). Ha observado que el punto de =
transicidn se debe principalmente a un sumento de la cmsolidacidn in-
tracristelina, es por eso que la forma de la curva se ve afectada por
el tamsfio de grano. La recristalizacién no es posible sino cuando la -
resistencia a 1la deformacién debida a la distorsidn de la red cristali
na, alcanza un clerto valor. Los monocristales de Al que sélo presen-——
tan 1 sdlo sistema de deslizamiento nunca recristalizan.

Para metales que cristalizan en el sistema cubico
de cuerpo centrado, postula que la deformacidén a partir de la cual la
curva se inflexiona corresponde a la deformacidn crftica de recristali
zaclén. Se puede suponer que a partir de este alargamiento en los gra-
nos, se efectuda un arreglo de dislocaciones conteniendo una fragmenta-
cidn.

Aplicacidén de la Ecuacidn de Ludwick.

Se tomd como valor para el 1lfmite de proporciona-
lidad Go= 0, pudiendo determinar A y m pare la primera parte de la
curva y B y n para la segunda parte.
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TABLA No.XI

Valares de las Constantes de la Ecuacidn de Ludwick
para las Curvas Tensidén/Deformacidén

» 3,000 2,500 2.000 1,000 440 100 40 15
N ,0.11  0.16 0,25 1 5.3 100 625 4.450
granos/mm
n 0.625 0.425 0.404 0,727 0.466 0.81 0.78 0.601
P.T. 10 13.5 20 31.5 35 40 45 50
AKg/mm® 7 12,5 14.5 10 8 8.2 13  16.5
B Kg/m° 7.8 13.2 18 15.5 20.5 16 18.5 24

Se observa que los coeficientes en la parte de or

denada al origen no varfan sistem?fticamente con el tamafio de £rano.

El valor de P.T. (punto de transicidn) varfa mu-

cho con el tamafio de grano, acercdndose los valores para policrista-

les de 40 a 15 i, siendo el mismo valor que el obtenido por el méto

do diferencial.
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150%

Figwa Nol.l4: Pulido runa, lug polorigads
Laminndo con reduceidn del 5% en £rio.

150%
Figars lol.l5: Fulide Fruma. U4 docidn o
woaf ‘rica, otructura laminada deforuods
por troceidne
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Figura No.17: Grabado Robillard, Oxidacidén
atmosfdérica, Material X laninadg con reduc
cidén del 15%. Recoecido 5 hs 565 C. T.G.:100

150x

Figura No.18: Pulido Pruna. Luz oblfcua.
Idem que Figura 17 luego de la traceidn.
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%oalargamiento

Grdfico No.1l6: Curva tensidn/de-
formacidén de material X laminado
con T3% de reduccidn en frio.

100 T
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25— ( S

i

!
0 5 10 5
%o alargamiento

Grdfico No.19: Curva tensidn/de-
formacidn de material g laminado

15%, recocido 5 hs 565 C.
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Grdfico No.22: Curvas tensidén/deformacién
de Lstructuras parcialmente recristaliza-

das.,

recocido 5 hs 300°C

5 hs 3500C
48 hs 350°C
5 ha 3802C
1 h. 400%

pasaje a o

40
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Figura No.23: Pulido Pruna - Luz° olariza
da, Material X reccecido 5 hs 350C. Estruc
tura parcialmente recristalizada.

Figura No.24: Pulido Pruna ~ Luz po%ari-
zada. Material X recocido 48 hs 350°C

Obsérvese el crecimiento de grano en las
zonas A y B.
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Figura No.25: Pulido Pruna. Estructura
de la deformacidn por tragcicfn de mate

rial X recocido 48 hs 750°C,

Figura No.26: Idem que No.25. Deforma=-
cidén de la zona C+D,
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Figura No,.27: Pulido Pruna - Luz oblfcua
Idem que Figura 25, deformacidén de zona
recristalizada de tamsfio de grano: 5.{.

- C4D 600x
Figura No.28: Pulido Pruna. Improntas

de microdureza en banda restaurada y
recristalizada.




C+D

150x

Figura No.29: Pulido Pruna - luz pola
rizada - Material X recocido 5 hs 385°C

Figura No,30: Idem que No.29 luego de
la deformecidn por traccidn. Compdrese
con la figura No.26.
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Figura No.,51: Pulido Pruna - luz pola
rizada - 95% mcristalizacicfa.
Material X recocide 1 h. 4007C.

150x D.Le.

Figara No.32: Grebado Robillard -
oxidacidén atmosfésica - lMaterial X
recocido 5 hs 450°C (I). Obadrvese
el bandeado.
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150x

Figura No.33: Grabado Robillard - oxida
cidn atmgsférica - Material X recocido
5 hs 565 C (II). Tamafio de grano: 15/4(,

150x
Figura No.34: Grabado Robillard - oxi-
dacidn atmosférica - Material X recoci
do 24 hs 600°C (V) - Tamafio de grano:40 L.
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Fi a No.35: Grabado Robillard-oxida-
cidén atmdsférica. Material X recocido

15 dfas 600°C (VI). Obsérvese el ban--
deado.

mafio de grano 9)e=
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Figura No.37: Deformacidn de zona de gra
no chico,
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450x

Figura No.38: Deformacidn por traccidn de
una banda.

[




450x

Figura No,39: Material X recocido 1' 600°C
Deformacidn por traceidn de una banda.

200

150

10 20 30
% alargamiento

Grafico No.40: Curvas tensidn/defarmacidén

curva No.149
curva No.1l59
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% alargamiento

Grdfico No.4l: Curvas tensién/deformacidn de
Estructuras totalmente recristalizadas.

— — — : pecocido S hs 450°%C (I)
...... " 5hs 5655C 11;
5hs  600°C (I/
24 s 600°C (V)
—_ 15 dfas 600°C (VI)



770‘

450x

Fig%a No.42: Material X recocido 24 hs
600°C (V), Deformacidn por traccidn.

F a No.45: Materisl X recocido 24 hs
66885 (V) » Deformacidn por traccidn.




—
150x D.L.
Figura No.44: Pulido Pruna., ILuz polari-
zada., Lstructura de laminscidn. laterial
Y leminado 80% en frio.
—
D.L.
; c B N

Figura No.45: Idem que Fig.44, deforma
do por traccidn a rotura.
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Grdfico No.46: Curva tensién/deformacidn.
Material Y laminado 80% en frfo.

16 24
% alargamvento
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PR =
150x DOL.
Figura No.47: Pulido Pruna. Luz po%an;
zada, Material Y recoecido 5 hs 350°C,
@R
>
150x D.L.

Fi a No.49: Pulido Pruna. Iuz olgri
zada., Material Y recocido 48 hs gSO
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Gréfico No.48: Curvas tensidn/deformacidn de
estructuras parcialmente recristalizadas.

—  : recocido 5 hs 350%C (p)
....... : " 48 hs 350°C (7)

: " 5 he 380°C (§)
——emad " pasaje {L—-’M
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%300x

Figura No.50: Pulido Pruna. Luz polari
zada, Idem que Fig.49 luego de la de-
formacidn por traceidn a rotura.

150x
Figura No.51: Pulido Pruna. lLuz polaa
rizada. Material Y recocido 5 hs %80°C.




Figura No.52: Pulido Pruna. luz ojari
zada, Material Y recocido 5 hs 450°C.

150x

Figura No.55: Pulido Pruna. Luz pola-
rizada, Material Y recocido 5 hs 565 Cs
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280x
Fi?lra No.54: Grabado Robillard., Oxida-
cidn

atmosférica. Material Y recocido
24 hs 600°C,

F a No.55: Pulido Pruna. Luz polapi
zada, Material Y recocido 150 hs 350“C.

Obsérvese el bandeado.
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20 30
% alargamiento

Grédfico No.56: Curvas tensién/deformacidén de
estructuras totalmente recristalizadas.

_______ : recocido 5 hs 450°C (I)

_______ : " 1'  600° (1I1I1)
- " 5 hs 600°C (IV)
—_ " 24 hs 600°C (V)

" 150 hs 350°C (VII)
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F a No.5T7: Pulido Pruna. Luz oblicua.
Detalle de la dsfbrmacidn de la estructu
c

ra de 24 hs 600

100

G Kg/mmz

12
% alargamiento

Grdfico No.58: Curvas tensidn/deformacidn
% probetas del mismo tratamiento (5 hs 600

traccionadas a % tensiones distintas.

8,
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Figura No,.59: Grabado Robi
llard, Oxidacién atmosféri
ca. Recristalizacidén total
en una microprobeta de trag

Cién.
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" z;cﬁ'«c, % i 25x

Figura No.60: Grabado Robi=
llard., Oxidacidén atmosférie
ca, Recristalizacidén por de
macién critica en una miero

probeta de tracecidn.




TOx
Figura No.61l: Grabado Robillard. Oxi-~
dacidn atmosférica. Estructura restag
rada.

Figura No.62: Grabado Robillard. Oxi
dacidn atmosférica. Coalescencia de
granos en matriz restaurada.
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150x

Figura No.63: Grabado Robillard - oxida-
cidn atmosférica. Nuevn grano despuds de
la deformacidn.

F a No.64: Grabado Robillard - ox cida
cidn atmosférica. Estructura de cambio
de fase .




Figura lio.65: Grabado
cddén atmosfirica. !

- aad - - o o
por canbio de fase
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