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MEDIDAS DE MICRODUREZA NO ACD INOX TIPN AISI 321 COM ADICOES DE NIOBIO ANTES

E APGS IRRADIACAO NEUTRONICA
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SIMARIO - Sdo apresentados dados sobre a influéncia da radiacdo neutrd-
nica na microdureza do aco inox tipo AISI 321 com 0,05 e 0,1% em peso

de Nb. Medidas de microdureza foram efetuadas entre 300 e 650°C, antes
e apos irradiacoes com fluxo integrado ao redor de 1017n/cm2. Os resul-
tados indicam que picos de danos de radiacao ocorrem ao redor de 480°C
para o aco no estado original, em torno de 500°C para a composicdo com
0,05% em peso de Nb e ao redor de 570°C para a composicdo com 0,1% em

peso de Nb.

SUMMARY - Data about the influence of neutron irradiation on the
microhardness of stainless steel of type AISI 321 with 0.05 and 0.lwt.%
Nb additions are presented. The microhardness measurements were made in
the range of 300 to 650°C, before and after fast neutron irradiation
with fluences about 1017n/cm2. Our results indicate that radiation dami
ge peaks occur around 480°C for the stainless steel of type AISI 321
without Nb addition, around 500°C for the composition with 0.05 wt.% Nb
addition and around 570°C for the composition with 0.1 wt.% Nb addition.
Microhardness data are in acreerent with those obtained by means of

electrical resistivity measurements, performed at the same conditions.
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1. Introducao

Varios sdo os trabalhos sobre as aplicagbes dos acos inoxidaveis
austeniticos Ni-Fe-Cr em temperaturas elevadas (usinas elétricas, reato
res de potencia, etc...), mas pouco se fala de mudancas microestruturais
e consequentes alteracdes nas propriedades mecanicas desses materiais
durante irradiagGescl)(z). Os mecanismos de endurecimento, aumento da re
sisténcia 3 corrosdo e ao inchaco sob irradiac@o dos acos, sdao proprie-

(&)

dades de interesse na tecnologia nuclear ™.

Considerando que nao € possivel a observacao direta dos efeitos das

adicoes de Nb nas propriedades do material, tenta-se através de estudos
de microdureza uma melhor compreensao dos efeitos dos mecanismos de pre-
cipitagdo em amostras pré-tratadas térmica, mecanicamente e irradiadas
com néutrons rapidos.

Apesar da técnica de microdureza apresentar resultados empiricos,
estes sdo Gteis atraves da relacdo com outras propriedades de interesse
que sao mensuraveis somente por técnicas mais caras, complicadas e de-
nnradas(4)

Estudos anteriores antes, durante e apos irradiacoes neutronicas,
por meio de resistividade elétrica, permitem a previsdo de restricoes ao
uso de materiais assim como a caracterizacdo dos mesmos em ambientes nu-
clares.

Procura-se atraves deste trabalho contribuir para o desenvolvimento
de técnicas de fabricacdo e caracterizacdo de acos especiais microliga-
dos com Nb por meio de estudos de microdureza, propriedade esta sensivel
as mudancds microestruturais decorrentes de pré-tratamentos térmicos,
mecanicos e irradiagdes.

As adicoes de nidbio nesses tipos de acos podem representar uma me-
lhoria nas propriedades de dureza, resiténcia @ corrosao, resisténcia ao

inchaco (sob irradiacdo) e outras propriedades mecanicas.

2. Materiais e Metodos

0 material em estudo & um aco inoxidavel austenitico tipo ATSI 321
de procedéncia nacional de seguinte composicao:

Cr - 17,88% em peso; Ni- 11,02% em peso; Ti - 0,39% em peso;

C - 0,08% em peso.

0 nidbio, também de origem nacional, foi recebido com as seguintes
caracteristicas:
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a) reacdo alumino-térmica de Oxido de niobio (Nb,O.) - CBIM - Cia.
Brasileira de Metalurgia e Mineracao;

b) seis fusdes em forno de feixe eletronico com vacua de 10 torr
na Gltima fusao;

¢) analise

Ag - . 3 ppm Co - 40 ppm 0, - 105 ppm
Si - 35 ppm Ta - 800 ppm Mo - 35 ppm
W - 50 ppm C = 80 ppm S - 4 ppm
Ni - 10 ppm Pb - 5 ppm H, - 8 ppm
Sn - 3 ppm Fe - 10 ppm Mg - 3 ppm
B - 5 ppm Ti - 5 ppm Al - 40 ppm

Preparou-se tres lotes de amostras:

lote 1 - aco inox 321 sem Nb

lote 2 - aco inox 321 com 0,05% em peso de Nb

lote 3 - aco inox 321 com 0,1% em peso de Nb.

Essas adicoes foram feitas em forno de indugdo a 1450°C em atmosfera
corrente de argonio.

0Os lingotes dos tres lotes foram trefilados até 4 mm? de irea de
secccao transversal e cortados em pedacos de 2 mm de espessura.

0 material foi recozido a 1000°C em atmosfera de argonio por 3 horas
e resfriado rapidamente.

As varias finalidades desse recozimento sao:

1) aliviar as tensOes mecanicas;

2) melhorar a conformabilidade;

3) aumentar a ductilidade, particularmente restaurar a condicdo nor
mal do aco apds o trabalho a frio;

4) eliminar a heterogeneidade quimica;

5) alterar a microestrutura e desenvolver uma estrutura mais dese-
javel para dureza;

®

Apds o processo de normalizacao, as amostras dos tres lotes (sem Nb,

6) melhorar todas as propriedades mecanicas

com 0,05 e 0,1% em peso de Nb) foram submetidas a tratamentos térmicos
com e sem irradiacdo entre 300 e 650°C por 7 horas a pressdo de 1 atm
de argonio. A temperatura era controlada por um termopar Ni-CrNi.

As irradiacOes foram feitas na posicdo 1 do TPENR-1 (fluxo inte-
grado ao redor de 1017n/cm2).

As amostras foram embutidas , nolidas e atacadas quimicamente com
'agua régia' na seguinte proporcao de reagentes:



acido nitrico - 1 parte

acido cloridrico - 5 partes

agua destilada - 6 partes

A microdureza dos materiais foi medida a termeratura ambiente com
um fotomicroscopio III da Carl Zeiss, e era determinada nelo valor médio
de dez identacoes de piramide com carga aplicada de 25 gf no interiro
dos graos delineados.

3, Resultados

Na figura 1 nota-se que ha um ligeiro acréscimo no valor da micro-
dureza a medida que aumentamos o teor de niobio para as composicoes nao

irradiadas.
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Figura 1. Microdureza em funcao da temperatura de recozi-
mento e teor de Nb para o material ndo irradiado.

lote 1 - aco inox sem nicbio

lote 2 - ago inox com 0,05% em peso de Nb

lote 3 - ago inox com 0,1% em peso de Nb
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Observa-se ainda nesta figural, que a microdureza para cada composi
cao n@o variou em fungdo da temperatura de recozimento de 7 horas sem
irradiac@o.

A figura 2 contém as medidas para as amostras submetidas a irradia-
cao( fluxo integrado aproximado a 1017n/cm2) e verifica-se que ocorrem
minimos de microdureza localizados ao redor de 480°C para o aco sem Nb,
em torno de 500°C para o aco com 0,05% Nb e ao redor de 570°C para o aco

com 0,1% em peso de Nb.
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Figura 2. Variacao da microdureza com a temperatura de
irradiacdo e composicao.

lote 1 - aco inox sem Nb

lote 2 - aco inox com 0,05% em peso de Nb

lote 3 - ago inox com 0,1% em peso de Nb

Podemos ainda observar que ha um deslocamento desse minimo para
maiores temmeraturas a medida que aumentamos a adicao de niobio no aco.

Estudos de danos de radiacdo por meio de resistividade elétricacg)
nesse mesmo material, indicaram que picos de danos ocorreram ao redor de
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495°C para o aco no estado original, ao redor de 500°C para a composicao
com adicdo de 0,05% em peso de Nb, e ao redor de 565°C para a composigdo
com adicdo de 0,1% em peso de Nb (figura 3), o que mostra uma boa concor
dancia com resultados obtidos nesse trabalho.
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Figura 3. Variacdo do quociente entre as constantes de tempo
apos (1,.) e durante (IDt) a irradiacdo das curvas de relaxacao
isotérmicas da resistividade elétrica com a temperatura de irra-
diacdo.

lote 1 - aco inox sem Nb

lote 2 - aco inox com 0,05% em peso de Nb

lote 3 - aco inox com 0,1% em peso de Nb

4, Conclusoes

0 nidhio quando adicionado em pequenas quantidades prevoca um endu-
recimento neste tipo de aco.

Mudancas estruturais perceptiveis ndo ocorreram durante o/tempo de
recozimento de 7 horas sem irradiacao.

Durante a irradiacdo neutronica ha uma regido de temperatura onde

(9) (10)
(11

do por um minimo no parametro de microdureza, resultante destes proces-

a supersaturacao lacunar , 0os mecanismos de transformacdo de fase

e aniquilacao de defeitos ) proporcionam um pico de dano caracteriza-
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sos aliados.

0 deslocamento do pico de dano (minimo da microdureza) para regides

de altas temperaturas, em funcdo da adicao de Nb € devido a precipitacio
de particulas de Nb na austenita pois desempenha panel de inibidora do

inchaco,

lacunar,

mantendo menores concentracoes de lacunas, menor supersaturacao
retardando assim o processo de dano.

Pode-se através desta técnica, estudar e prever com satisfatoria

confiabilidade, restricoes ao uso de materiais de interesse determinan-

do-se as regides de temperatura onde o dano por irradiacdo por néutrons

rapidos torna-se mais pronunciado.
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