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RESUMO

Neste trabalho estuda-se o efeito da
irradiação eletrônica sobre as amostras de Nb
monocristalino.UttLizou-se como fonte de irra
diação os próprios elétrons do microscopic e~
letrônico de alta voltagem (MEAV) de Argonne
National Laboratory operando a 900 keV.Com ex
perimentos de irradiação e deformação "in-si-
tu" , foi possível a observação de discordan-
cias já existentes m amostra e o efeito dos
elétrons sobre as mesmas durante 59 minutos
de irradiação. Uma deformação ap1içada em se-
guida, destacou as diferenças nos comportamen
tos de discordancias da região irradiada e da
reaião não irradiada. As discordancias da re-
gião irradiada permaneceram imóveis enquanto
aquelas da região não irradiada apresentaram
um movimento ao longo dos planos de desliza-
mento do tipo {lOl}. Determinou-se também a
taxa de crescimento de anéis de discordancias
que apareceram em conseqüência da irradiação
eletrônica.

IKTRODUCAO

Uma das características mais importan-
te a ser considerada num projeto de instala-
ção nuclear é o comportamento dos materiais
nucleares diante de solicitações mecânicas.
Tensões mecânicas podem ser produzidas pela
expansão dos materiais devido ao ambiente de
alta temperatura e pressões. Aliando-se a es-
ses parâmetros físicos há que se considerar
os efeitos de danos de radiação que tanto po-
dem melhorar como piorar a qualidade do mate-
rial [1] .Além disso se devem levar em consider
ração as propriedades de absorção de neutrons
par;? os materiais a serem empregados cono en
camisamento de combustíveis e nas paredes de
proteção interna do reator. Devido aos pro-
blemas de danos de radiação e de eficiência
doa elementos combustíveis, os materiais mais
apropriados são os que apresentam baixa sec-
çao de choque.

Uma outra ¿onte de energia em estudos
é o reator de fusão nuclear. As pesquisas es-
tão sendo feitas no sentido de tornar aprove_i
tável a energia resultante dos processos de
fusão nuclear. Como a temperatura necessária
para dar o início a fusão é extremamente alta,

a melhor, até o momento, é a de manter o p ¿
ma em flutuação por meio de campos magnéticos.
A "primeira parede" de um reator de fusão,é a
quela que está mais próxima do plasma. Assim
o material da primeira parede precisa ter um
alto ponto de fusão e ser bom condutor rie ca-
lor e boas características mecânicas. Entre
muitos metais e ligas metálicas em estudos pa
ra tais propósitos, há o metal refratário cha
mado Nióbio (Nb). Ele tem um alto ponto de fü
são (2.458°C), boa resistência a ataques quí-
micos, boa condução térmica e uma secção de
choque de absorção de neutrons relativamente
baixa.

O objetivo deste trabalho é dar uma
contribuição para o conhecimento dos efeitos
da irradiação^neutrônica e eletrônica nas pro
priedades mecânicas do Nb.

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Utilizando-se de um forno de fusão por
zona foi. crescido Nb monocristalino em forma
de varetas de 6,3 mm de diâmetro com uma ori-
entação axial paralela a direção [94l] do tri,
ângulo de projeção estereográfica. Esta orieñ
tação foi escolhida devido às respostas de eñ
durecimento e escoamento para uma aplicação
de tensão ao longo da direção [941] .Essas va-
retas foram seccionadas de tal forma a se
ter a superfície mais larga contendo o vetor
de Burgers primário (a/2[lllj) formando um ân
guio de 45* com o eixo de tensão. A direção
[941] é aquela próxima do centro do triângulo
definido por [lOO] - [lio] - [ill] na proje-
ção estereográfica. A figura 1 é um esquema
da disposição geométrica dos planos cristalo-
gráficos da amostra. Foram confeccionadas a-
mostras tanto para deformação na Instron como
para deformação "in-situ" no MEAV. A figura 2
ilustra as dimensões dessas amostras. Todas
as amostras foram polidas eletroliticamente
em solução de HF - HN03 na proporção de 1:4 e,
em seguida foram desgaseificadas com relação
as impurezas de O], N« e C a um vácuo de
10"9torr a 2.200K (~1.900°C). Parte das amos-
tras/oi irradiada até um fluxo integrado de
5X10 neutrons/cm2. As deformações na Ins-
tron se processaram a uma taxa de deformação
de 5X10'*mm/s, enquanto que as "in-situ" no
MEAV foram feitas à uma taxa de 2X10"*mm/s.
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Figura 1. Principais sistemas de deslizamen-
las amostras de lib monocristalino
de orientação [94l].
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rigura 2. Forma geométrica e dimensões das
amostras, (a) amostra para a Ins-
tron, (b) amostra para o MEAV.

RESULTADOS E DISCUSSÕES

Curvas de teneão-deformacão; Instron. As
curvas de tensao-deformaçao para amostras irra
diadas e não irradiadas são mostradas na figu-
ra 3. Pode-se ver que a irradiação neutrônica
aumenta o limite de escoamento (LE) de 3,5 pa-
ra 4,0 kgf/mma.Um aumento de 14%, portanto.Es-
te mesmo efeito pode ser observado para amos-
tras dopadas com oxigênio, tanto para as ori-
entações [941] como para as orientações [44Í]
[2J. Neste trabalho, deformação do Nb de orien
tação [941J desgaseifiçado (~10 ppm 0 2 ) , pode-
se observar nas amostras irradiadas um escoa-
mento na faixa de deformação de 0,2 a 4% se-
guido á'3 um endurecimento além dos 4% de defor
mação enquanto que para as amostras não irradT
adas, observa-se um escoamento persistente a~
lém do limite de escoamento até à fratura.

Irradiação eletrônica e deformação "in-
situ" no M E A V . O efeito da irradiação eletrô-
nica a 900 keV a temperatura ambiente é mostra
do nas figuras 4 e 5. A figura 4 é uma série ~
de miçrografias correspondentes à irradiação e
letrônica durante 59 minutos. A figura 4a foT
obtida no instante inicial da irradiação, a fi
gura 4b após 48 minutos e a figura 4c após 12
minutos com a aplicição de uma tensão. O efei-
to da irradiação eletrônica é marcante sobre
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Figura 3 . Curvas de Tensão X Deformação_
para Nb monocristalino. (a) não
irradiado, (b) Irradiado a 325K
com 5X1GIT nêutrons/cmf (E > 0,1
MeV) e (c) posição do eixo de
tensão no triângulo estereográ-
fico.

as discordancias, as quais, de aspecto retilí.
neo passam a forma helicoidal pelo processo *~
denominado escalada (climb) [3], [4j à medida
que os defeitos criados por irradiação migram
para elas. Esse^é um comportamento caracterís
tico de discordancias do tipo hélice. Com a ¿
plicação de tensão (fig.4c) nota-se que as ~
discordancias alteradas pela irradiação (dis-
cordancias 1,2 e 3 na fig.4c) ficam presas en
quanto que aquelas que nao sofreram o efeito"
da irradiação movem-se livremente (discordan-
cias 4,5 e 6) com a aplicação de apenas 1
kgf/mm' de tensão, tensão eaaa calculada pelo
arqueamento das discordancias [5] e que con-
corda com os valores obtidos na curva de ten-
são-deformação (fig.3). Para fazer com que as
discordancias 1,2 e 3 se movam, seria necessá
ria a aplicação de uma tensão muito maior ~
que 1 kgf/mm2. isto evidencia claramente o e-
feito da irradiação «obre o LE observado na
figura 3, e também aqueles1 .observados em amoa_
tras irradiadas com 3,1X10'7 elétrons/cm3, con
forme demonstrado pelas experiências de Nagã
kawa e Meshii [6].

A figura 5 (a,b,c e d) mostra o efeito
da irradiação eletrônica sobre os anéis de
discordancias. Mestas miçrografias, nota-
claramente o efeito da irradiação sobre <.
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(a) O min. (b) 48 min.

Direção do Feixe B = [ill]

72 min. - A. - Área irradiada com

elétrons a 900 keV. An - Area não irra-

diada.

Figura 4. Efeito da irradiação eletrônica
sobre as discordancias.

néis A e B, por exemplo. Estes anéis cresço»;:
à medida que a irradiação se processa. 0 a-
nel A, por exemplo, praticamente não era re-
solvido, inicialmente, mas após 2min3Os de
irradiação, é possível caracterizá-lo perfei-
tamente. Baseado nessas micrografias e nas in
termediárias (não publicadas aqui), determi-
nou-se uma taxa de crescimento dos anéis de
2 nm/rnin. Para o Nb de orientação [44l] , es-
sa taxa foi de 3 nm/min _[7] . 0 crescimento
dos anéis e as modificações das discordancias
podem ser atribuídos às difusões de auto-in-
tersticiais que são produzidos pelos desloca-
mentos atômicos devido às interações dos elé-
trons com os átomos da rede. A energia de li-
miar para deslocamentos atômicos no Nb por um
elétron de alta energia é de 24 eV. Assim os
pares de Frenkel são criados no Nb para elé-
trons com energias superiores a 650 keV [8].
Os defeitos são reconhecidamente auto-inters-
ticiais, porque as lacunas não migram as lon-
gas distâncias no Nb à temperaturas muito in-
feriores a 620K [9]•

(a) 0 min. (b) 2 min.30 s

Direção do feixe B = Í012]

1 um

(c) 16 min.30 s (d) 33 min.3ü s

Figura 5. Efeito da irradiação eletrônica nas
discordancias e crescimento de ané-
is de discordancias A e B, p.exem-
plo. Energia dos elétrons 900 keV,no
METAV-microscópio eletrônico de
transmissão de alta voltagem.
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CONCLUSÕES

Este estudo permitiu verificar o efeito
da irradiação eletrônica sobre as propriedades
mecânicas do Nb. Os danos de radiação foram
tais que discordancias retilíneas tornaram-se
helicoidais devido à migração de defeitos pun-
tiformes para elas. As discordancias alteradas
são impedidas de se locomover quando o materi-
al está sob tensão mecânica. Isto explica o au
mentó no LE induzido pela irradiação. Outros
tipos de defeitos que também poderão contribu-
ir para o endurecimento do material são os a-
néis de discordancias. Estes crescem pelo efe_i
to da irradiação e se tornam, portanto, obstá-
culos maiores para o movimento das discordan-
cias, dificultando os deslizamentos dos planos
cristalográficos.
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