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RESUv10 

No presente trabalho descrevemos uma técnica para introduzir homogenia-

mente os átomos de hidrogênio dentro da rede cristalina do metal zircoónio. A hidre 

tação é eletrolitica e a homogeneização é realizada por tratamento térmico ã vá-

cuo. Os teores de hidrogênio no metal são determindados por meio da técnica de ex-

tração "à vácuo acoplada à cramatografia gasosa. 

As amostras de zirdinio utilizadas foram hidretadas eletroliticamente em 

diferentes tempos, de 20 horas até 80 horas, à temperatura ambiente 20 °C, e a homo 

geneização foi realizada a 400 °C em vácuo. Os teores de hidrogênio foram determina 

dos antes e depois da homogeneização. Os resultados demonstram a importância da 

homogeneização e também demonstram o melhor desempenho da hidretação para o tempo 

de 30 horas de eletrólises. 

Este trabalho faz parte de um programa cujo objetivo é estudar e quanti-

ficar o comportamento do hidrogênio no zircónio. 



INTRODUÇÃO 

A presença de uma quantidade pequena de gases, tais como: hidrogênio, ni 

trogênio e oxigênio no zircanio tem um efeito consideravelmente adverso nas suas 

propriedades mecânicas. Este tipo de material se torna quebradiço sob a influência 

do hidrogênio. O oxigênio e o nitrogênio ocasionam efeitos tais como: oxidação e 

fragilidade neste tipo de material. Devido a estes efeitos negativos é importante 

o estudo mais detalhado dos efeitos dos intersticiais no metal. O objetivo deste 

trabalho é introduzir quantidades conhecidas de hidrogênio nos intersticiais da re 

de cristalina do zircOnio. Dominando esta técnica será possivel quantificar os 

efeitos negativos que acarreta o intersticial hidrogênio no zircõnio. Outra apli-

cação desta técnica é na produção de padrões de gases em metais. 

METODOLOGIA ENTREGADA 

As amostras são de metal zircônio de elevada pureza (99,9%) e possuem a 

forma de barras de 7cm de comprimento. A célula eletrolítica consiste de dois ele 

trodos, sendo o eletrodo positivo (anodo) de platina e o eletrodo negativo (cato 

do) da amostra de zircônio. Os eletrodos estão submersos dentro de uma solução de 

H2SO4 (10%) diluída em H2O. A corrente é aplicada de tal forma se atingir uma der 

sidade de corrente de 100 mA/cm
2 

[3]. A eletrolises é realizada a temperatura am-

biente isto é, 20°C. Os parametros eletrolíticos: eletrodos, meio ácido, temperatu 

ra e densidade de corrente foram fixados constantes e foi variado o tempo da dura-

ção da eletrolises. Amostras de zircônio foram hidratadas eletroliticamente duran-

te 20, 30, 40, 50 e 80 horas. Após este processo o teor de hidrogênio das amostras 
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foram determinados por meio da técnica de extração à vácuo acoplado à cromatogra- 

fia gasosa. O determinador utilizado é.  de marca Leybold-Heraeus modelo VH-9 [4] . 
5 

Logo a seguir as amostras foram encapsuladas à vácuo (-10 _ torr) em cápsulas de 

vidro "pyrex" e aquecidas a 400 °C durante 4 horas. Neste tratamento térmico o hi-

drogênio migra para dentro da rede cristalina do zircênio conforme a seguinte 

equação de solubilidade [1]: 

S. 1,61 X 10' exp [ - 8950/RT] ppm 

Logo apOs as amostras são decapadas com a finalidade de se eliminar o 

hidreto restante depositado durante a eletrolises na superfície da amostra, esta 

decapagem é realizada com uma solução de C2H5OH 25, HNO 3  20, H202 50, HF 1 cc du-

rante 10 segundos. O teor de hidrogênio é novamente determinado na amostra. 

Figura 1: Concentração de hidrogênio no zircõnio em função ao tempo da eletroli-

ses, antes e depois da homogeneização. 



RESULTADOS E DISCUSSÃO 

Na figura 1 apresentamos os resultados obtidos dos teores de hidrogênio 

antes e depois da homogeneização do zircônio em função ao tempo de exposição ele-

trolitica. Por meio deste gráfico observamos que o teor de hidrogênio proveniente 

dos hidretos de zircônio depositados na superfície durante a eletrolises, antes da 

homogeneização é maior para tempos de eletrolises igual ã 30 horas. Diminuindo lo-

go para tempos maiores, de 40 ã 80 horas. Neste mesmo gráfico observamos que 

maior teor de hidrogênio, depois da homogeneização acontece no tempo de 40 horas 

e diminui logo para tempos maiores, de 50 ã 80 horas. A interpretação das duas cur 

vas de teores de hidrogênio, antes e depois da eletrolises é coerente até o tempo 

de 30 horas. Isto é, o teor de hidrogênio é menor após a homogeneização devido à . 

 decapagem realizada no metal e a migração dos átomos cie hidrogênio dentro da ma-

triz metálica. Nos tempos de 40 a 80 horas, este fenômeno não é observado, 	pelo 

contrário, o teor de hidrogênio aumenta após a homogeneização e a decapagem. Este 

fato nos leva a concluir que o teor de hidrogênio não foi determinado totalmente 

antes da homogeneização devido que a quebra da molécula do hidreto de zircônio não 

é total na análise de hidrogênio no forno ã vácuo do analisador. Desta forma de-

monstramos que a melhor performance de hidretação no zircônio acontece para o tem-

po de 30 horas. 
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