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RESUMO

As lécnicas de simulagdo utilizando particulas energéticas de aceleradores na avaliagio de
materiais para reatores sdo um procedimento de grande versanlidade expenmental. poupador de
tempo ¢ de baixo custo, Neste trabalho. sdo analisadas . por meo de microscopia eletronica de
transmissio(MET), as mudancas microestruturais induzidas no ago inox 316, deformado a frio.
apos irradiagdo com particulas alfa de 28 MeV, utilizando o ciclotron CV-28 do IPEN-UNEN/SP.
Adicionalmente, siio analisadas amostras pré-irmradiadas ¢ testadas em Muéncia a 650°C ¢ 200
MPa de tensio uniaxial. Observou-se somenie no interior dos grios das amostras submetidas a
tensdes ¢ em altas temperaturas, atomos de hélio aglomerados em pequenas bolhas junto a linhas
de discordincias ¢ pequenos precipitados: jd nos contornos de grio ndo for possivel observii-las
pela técnica de MET, em razdo da baixa concentragdo de hélio (26 ppma) e pelas [racas
condigfcs de contraste disponiveis. A presenca do hélio nos contornos de grio foi. entdo.

estimada pela presenga da fragilidade do matenal irradiado durante os ¢nsaios de Mluéncia.

INTRODUCAO

Os componentes estruturais na nova geragdo de
reatores nucleares cstardo submetidos a altas doscs de
néutrons rapidos (E >1MeV), produzindo um aumento
consideravel dos danos de irradiagio exigindo uma methor
escolha dos matenais para sua construgdo. Na tabela 1 sio
apresemtados alguns dos requerimentos do material para
futuros reatores [1].

Na irradiagiio com néutrons ¢ quasc impossivel isolar
individualmenic os efcilos que produzem os conscquenics
deslocamentos atdmicos, o papel do hélio produzido por
reagles nuclearcs do lipo (na) que dard origem 4
formagiio de bolhas acarretando a fragilizagio do material
bem como as mudangas microestrulurais que ocorrem
durante a irradiagdo. Estes rés principais aspeclos
supracitados acarretam a informac¢io ¢ a compreensio
uncquivoca dos cleitos da irradiagio nos mateniais. Nesle
comtexto. ©  wso das técnicas de simulagio utilizando
particulas energéticas de aceledores para avaliagio de
materias de reatores ¢ um procedimento de grande
versauhidade expenmental. um poupador de tempo ¢ de
baixo custo. que permile simular ¢ analisar especificamente
os elenos da irradiagio produzidos em um reator. No
conlexto linal. os resultados obudos por estas técnicas sdo

complementares ¢ auxiliares nas avaliagfes obtidas na
analise do material irradiado em um resor.

TABELA 1.- Alguns requenimenios do matenal
para reatores (Agos)| 1 |

Parimetro  Reator Rapido  Reator de Fusio
T [°C] 300 -600 300 =500
dpa/a ~50) 160=30)
Helppmajfano =10 2O0-6IH)
o [Mpa| 60120 GU-200
AV [%)] <5 <)

£ |%] <1 <]

Mas, por outro lade, a malor potencialidade  destas
iécnicas de simulagdio ¢ dada quando unhzada sob
condigles que ainda ndo podem ser  normalmente



realizadas, como, por exemplo. avalar ¢ projetar matenais
para os futuros rcatores a fusdo nuclear,

A [ragilizagio dos matcnms pela presenga do hélio
pode ser simulada atraves de irradiagio com particulas alfa
¢ posteriormente testando-se © matenal e¢m ensalos de
fluéncia mecinica a altas temperaturas.

0 gas hélio tem uma baixa solubilidade nos metas ¢ por
esla caracleristica, esperar-se-1a que um malterial com hélio
poderia ser desgascificado facilmente: infelizmente este ¢
um processo dificil ¢ o hélio somente pode ser hiberado
agquecendo-se o material a altas temperaturas, perto de scu

ponto de fusdo] 2 |. Estc comportamento paradoxal &

explicado pela wendéncia do héhio em precipitar-se dentro
de armadilhas como vacincias ou aglomerados dc
vacancias, formando bolhas, as quals crescem com a
lemperatura ¢ com as tensdes mecinicas| 1 | Os lugares
preferénciais  de  nucleagdo destas  bolhas  sio  os
precipitados, discordincias ¢ principalmenic os conlornos
de grios, produsindo nestes oliimos um enlraquecimento
da forca cocsiva mtergranular do matenal. Neslas
condigoes, a ductilidade do matenial fica comprometida ¢
quando submetido a csforgos mecanicos. pode apresentar
ruptura prematura |2].

Meste trabalho sio analisadas. por meio de
microscopia  cletrdnica de transmussio (MET), as
mudangas microestruturais no ago mnox tpo 316 laminado
a [rio{redugdo de2(} %) apos irradiagio com particulas « de
28 MeV unlizando um ciclotron do upo CV-28.
Adicionalmente sdo analisadas amostras pré-irradiadas ¢
testadas em [luéncia mecinica com lensdo umaxial de 200
MPa. temperawra de 650 °C ¢ em vacuo dinameco

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Neste trabalho utilizou-se o ago inox lipo 316 com
uma composigio quimica dada na Tabela 2. O matenal
iicial  foi deformado a frio. segwdo de recozimentos
irmicos ail¢ atingir a forma de laminas de 120pum de
cspessura. Estas liminas foram posicnormente recozidas
em vicuo a 1100°C durante uma hora e deformadas a frio
em 20%. alingindo cspessuras de aproximadamente
100um.. Este tipo de tratamento mecanico produrz um allo
grau de deformagdo com uma distnibuigio heterogénea de
emaranhado de discordincias. bandas de deformacio c
contornos de sub-grios. conforme pode ser visto na figura
I. As amostras para os testes de Muéncia, com um
comprimento nominal de 12mm ¢ 2mm de largura, foram
cortadas por meio de cletro-crosdo. As amostras para a
microscopia eletronica de transmissdo foram preparadas
submetende-sc as liminas finas a um polimento eletrolitico
a jato. com uma solugdo de 78% de acido perclarico ¢ 12%
de metanol. 2 uma emperatura de aproxamadamente 0°C.

Para os testes de fuéncia mecdnica. o héhio fo
implantado por meio de irradiagio a lemperalura ambientc.
com particulas alfa uulizando um ciclotron do upo CV-28
do IPEN-CNEN/SP, atingindo uma concentragio de 26
ppma O sistema wuliza um dispositivo de irradiagdo com
um sisiema de degradagio de cnergla que  permitiu
introduzir as  particulas alfa com uma distribuigio

volumétrica homogénea. Os  lestes mecinicos  foram
realizados cm um dispositivo denominado coluna de
Muéncia. que permile ensaiar amostras finas em ambiente
controlado ¢m  lemperaturas altas ¢ lensido  constante
Ambos os dispositivos. para implantagio de paruculas alla
¢ para medicdes de Muéneia, sio descritos em |3

A microestrutura do matenal imcial, implantade com
alfas ¢ testados ¢m Muéncia fon analisada por melo de
microscopia cletrbnica de transmissio. utilizando o
equipamento JEM 200C do IPEN-CNEN/SP. ¢ a voltagem
para observagdo foi de 200 kV

TABELA 2 -Composigio quimica do ago inox
upo 316 | % cm peso |

Cr NI Mo Mn Si
17.35 11,43 2,24 0,89 (.54
C o S Fe

0,048 0,031 0019 bal

Fig.1.- Micrografia do ago inox 316 com 20 %
de deformagio a (no.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Os resullados das medidas de Nuéncia e as condigdes

¢m que foram realizadas sdo dados nas figuras 2 e 3
Dos resullados das medidas de fluéncia. mostrados nas
figuras 2 ¢ 3. pode-se evidenciar o processe de fragilizagio
que sofre o matenal devido a presenga do He implamado.
atraveés da drastrica redugio do tempo de ruplura ( G ) ¢ da
redugdo percentual de deformagdo ate a ruptura (£) Para
simular o comportamento do material em fuénca ¢



descpnvel produsir o dano de wrradiagio incluindo a
producdo de hélio ¢ a deformagdo em forma simultinea de
modo que lestes 7 oin-pale 7 oow “in-beam” sdo 05 mais
convenientes. Em ensaios pos-implantaglio. a temperatura
do cnsaio mecinmco deve ser aproximadamente igual a
temperatura da implantagio. Isto ¢ imporntanie pelo fawo de
que a nucleagio ¢ o crescimento das bolhas de hcho sdo
muilo dependenies da  temperatura. de modo que a
condigdo requenda para as lemperaluras deve preservar a
microcstrutura imctal para os ensaios de fluénciall]

te= 48,50 h
sa= 156 %

Deform [%]

0 - - - - - . . .
& Lt <0 b ] 4] S

Tempo [h]

Fig 2 - Cuna de fluéncia de amostra nidoirradiada
¢ ensaiada a 650 ° C e 200 MPa.
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Fig. 3.« Curva de fluéncia de amostra com 26
ppma de He. testada a 650 °C ¢ 200 Mpa.

Mesmo que nossos expenmentos pés- implantagio ndo
simulem adequadamente as condigdes dadas cm um reator.,
os resultados obudos da redugdo drasuca do tempo de
ruplura dio um sinal claro da fragihzagdo induaida pela
presenga do helio no matenal,

Na figura 1. pode ser vista a micrografia cletronica
mostrando a microcstrutura do matenal micial deformado
a frio em 20 %. Observa-sc a presenca de emaranhados de
discordiincias ¢ em alguns locais a presenga de ancis
discordincia ¢ pequenos precipitados, assim como bandas
de escorrcgamento. Esta microestrutura ¢ decorrente do
tratamente  fermo-mecimico a que  for  imicialmente
submetido 0 matcrial. A microestrutura mostrada nas
liguras 4 ¢ 5 corresponde ao ago inox 316 wrradiado com
particulas alfa alé aungir uma concentragio de hého de 26
ppma ¢ em seguida. ensaiado em fluéncia a 650 °C ¢
tensdo umaxial de 200 MPa

Na figura 4 ¢ mostrado um aspecto geral da
microcstrutura do material com hélio ¢ cnsaiado em
Muéncia. Observa-se a presenga de bandas de deformagiio ¢
subestrutura  de  discordincias bem  como  pequenos
precipitados  distribuidos  ma mucroestrutura.  Esla
microstrutura ¢ decorrente das condigbes inicims  do
material somada aos cfenos da ineraglo com particulas
alfa de alla encrgia ¢ aos cleitos da temperatura ¢ da tensio
que foi submetido o material durante o ¢nsaio de Muéncia
mecinica.

A figura 5 mostra um grande aumento. utilizando-sc
técnicas dc processamento por computador, onde observa-
s¢ a formagdo de pequenas bolhas de hélio distnbuidas
dentro do grio do matenal ¢ localizadas nas linhas de
discordincias e ¢m pequenos  precipitados.  Nesta
micrografia cletronica. as linhas de discordincias ndo estio
nitidamente defimidas. pois foi necessano subloca-las para
poder obscrvar as microbolhas. A maioria das bolhas de
hélio migraram para os contornos de grio ¢ nio fo
possivel observi-las pelas fracas condigdes de contraste nos
contornos de grio. Pelas consideragdes supracitadas, pode-
s¢ supor que a criagdo de defeitos cnstalinos. incluindo
precipitados. no material inicial por meio de processos
termo-mecimeos ou pela introdugsio de microcomponentcs
no material, podena estabilizar uma maior quanudade de
microbolhas nos grios do matcnal ¢ desse modo. evitar a
suad migragdo aos contornos de grio. onde sua presenga
indws a fragilizagio do matenal. [4]

CONCLUSOES

Nas micrografias eletronicas das amostras de ago inox
316 com 20 % d¢ deformagdo a fmo (matenal imicial)
observam-s¢ emaranhados de discordincias. ancis de
discordincias. pequenos precipitados ¢ bandas  de
escorregamento. Esta microestrutura corresponde a de um
matcrial com um alto grau de deformagdo mecimea,

O matcnal implantado com heélio ¢ ensaiado em
Muéncia mecinica apresenla a microcstrulura do material
imcial somado aos cleitos da interagio do matenal com
particulas alfa allamenie cnergeticas alem das 1ensoes ¢
altas lemperaturas a que foi submetido o material durante
os cnsaios de Muéncia  Adicionalmente  obsenvam-se
microbolhas de  helio  localizadas em  hinhas  de
discordincias ¢ em  pequenos  precipitados Nestas
microestruturas ndo foi possivel observar-se dirclamenie a



presenca das bolhas do hélio nos contornos de grilo devido
a dificuldades de contraste e a resolugfo do equipamento
disponivel. Sua presenga nos contornos de grio foi inferida
através da fragilizagdo encontrada no material irradiado ¢
ensaiado em fluéncia mecdnica quando comparada com o
desempenho mecinico do material ndo
irradiado ¢ ensaiado mecinicamente  nas
condigGes.
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Fig. 4.- Micrografia cletronica do aspecto geral da
microestrutura do material com hélio e testado em
fluéncia.
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Fig.5.- Detalhe da micrografia eletrénica do material com
heélio e ensaiada em Muéncia mecinica.
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ABSTRACT

Accelerator simulation techniques, 1o evaluate and
design reactor materials, have been shown to be versatile,
time saving and of low cost when compared with material
test reactors. In this work, TEM analyses were performed
on a type 316 stainless steel with 20% of cold work.
irradiated with 28 MeV alpha particles and creep tested.
Micro helium bubbles fixed at dislocations and attached to
small precipitates were observed in the matrix of the
material. It was not possible to directly observe helium
bubbles at the grain boundaries, but their presence was
inferred by its embritlement effect detected during the
creep test.
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