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ESTUDO DA FLUÊNCIA DO AÇO INOXIDÁVEL AISI-316 COM 

NEUTRONS RÁPIDOS E PARTÍCULAS ALFA 

Deise aguiar Costa Corrêa 

I RESUMO 

O objetivo do presente trabalho é estu­

dar o comportamento em fluência do aço inoxidável do tipo 316 

com 50% de redução a frio em diferentes condições de temperatura 

e tensão aplicada, após a irradiação neutrônica e a implantação 

de partículas Alfa. 

Foram realizados experimentos de fluên­

cia em amostras: não irradiadas, irradiadas no reator de pesqui-

sa IEA-R1 com um fluxo integrado de 8,6.10 n/cm de neutrons rá 

pidos (E51 MeV), e implantadas com partículas Alfa no cíclotron 

CV-28 com concentrações de 5 e 26 ppma de Kélio, com tensões 

aplicadas de 200 MPa e 300 MPa, a temperaturas entre 650eC e 

700*C. 

As curvas de deformação versus tempo pai 

ra esse tipo de aço mostram que o estágio estacionário é pouco 

definido, com a taxa de fluência aumentando continuamente até 

ocorrer a ruptura do material. 

0 estudo da influência do aumento da 

tensão de 200 MPa para 300 MPa, a uma mesma temperatura, foi reéi 

lizado. Pode ser concluído que este aumento produz uma diminui-

ção de aj-roximadamente 70% no tempo de ruptura do material, com 



praticamente nenhuma influência na deformação total. 

Amostras foram testadas a diferentes tem 

peraturas (650, 675 e 700°C) e a uma mesma tensão aplicada de 

200 MPa, sendo observado que um aumento na temperatura de 50C pr£ 

duz uma diminuição de 98,9% no tempo de ruptura e quase duplica 

a deformação total. 

Em amostras irradiadas com neutrons fo­

ram realizados testes de fluência nas mesmas condições de tempera 

tura e tensão das amostras não irradiadas. Comparando-se os resul 
t ~ 

. ' /• 

tados obtidos, pode ser concluído que existe uma tendência de fra 

gilizaçao devida à irradiação neutrônica, porém não sendo observa 

dos grandes mudanças estruturais devido ao baixo fluxo integrado 

de neutrons rápidos. 

Observações microestruturais e metaloçrá 

ficas foram realizadas no material antes e após os testes de 

fluência. 

0 efeito do gás Hélio devido a reação nu 

clear (n,£) em reatores foi simulado por implantação de partícu­

las Alfa no cíclotron. Pode ser observado que o gás Hélio produz 

uma redução média no tempo de ruptura e na deformação total de 

90?á em comparação aos resultados do material não implantado. Nes­

te trabalho também é realizado um breve estudo do efeito de dife­

rentes concentrações de Hélio implantado no comportamento mecâni­

co do material em diferentes temperaturas. Pode ser observado que, 

para as amostras testadas em tensões de 200 MPa e 700 °C, um aumen 

to de 5 ppma de Hélio para 26 ppma produz uma perda na ductilida-

de de quase uma ordem de grandeza com diferença desprezível no 

tempo de ruptura. 



THE STUDY OF CREEP IN STAINLESS STEEL IRRADIATED WITH 

FAST NEUTRON AND ALFA PARTICLES. 

Deise Aguiar Costa Corrêa 

• ABSTRACT 

i 

The objective of the present work is to stu 

dy the creep behavior of the 316 type stainless steel 50% cold 

worked in different conditions of temperature and applied stress, 

after neutron radiation and Alfa particles implantation. For this 

experiment, non-irradiated samples, samples irradiated in the re­

search reactor IEA-R1 with fast neutron (E»l MeV) up to a fluence 

17 2 
of 8.6.10 n/cm , and samples implanted with Alfa particles in 

the cyclotron CV-28 with Helium concentrations of 5 and 26 appm, 

were creep tested with applied stresses of the 200-300 MPa at tern 

peratures between 650'C and 700 "C. 

The deformation versus time curves were 

plotted and it was observed that the second stage is not well de­

fined, with the creep rate increasing continuously until the 

occurrence of failure of the material. 

The study of the effect of increase from 

200 MPa to 300 MPa at the same temperature was performed. It can 

be concluded that this increase produces an approximately 70% re­

ductions in the fracture time of the material, with practically 

no influence in the total deformation. 



Samples were tested at different temperatu­

res (650, 675 and 700°C) at a same applied stress (200 MPa). It 

has been observed that a temperature of 50*C produces 98,9% of 

reduction in the fracture time and almost doubles the total defoi: 

mation. 

On neutron irradiated samples, creep tests 

were performed at the same temperature and stress of the non 

irradiated samples. Comparing the results obtained a tendency of 

embrittlement due to the neutron irradiation can be observed; no 

i 

remarkable structure changes were detected due to small fast neu­

tron. 

Microstructural and metalographic observa­

tions were performed before and after each creep test. 

The effect of Helium due to (n,<£ ) nuclear 

reactions in reactors was simulated by means of Alfa particles 

implantation at cyclotron. It can be observed that Helium produ­

ces a 90% average reduction in the fracture time and in the total 

deformation of the Alfa implanted samples,in comparison with non-

irradiated material. In this work, a brief study of the effect of 

the Helium concentration in the mechanical behavior of the mate­

rial at different temperatures was also performed. With the creep 

tested samples at 200 MPa - 700*C, an increase in the concentra­

tion from 5 appm to 26 appm produces a ductility loss of about 

one order of magnitude with negligible difference in the fracture 

time. 
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I 
PRÓLOGO 

i 
i 

A fabricação de futuras gerações de reatores 

nucleares adiciona novas exigências em relação aos materiais uti­

lizados na construção destes dispositivos energéticos. Os compo­

nentes estruturais dos reatores estão sujeitos a esforços mecâni­

cos, altas temperaturas, a ambientes corrosivos e, ainda , estão 

expostos a altos fluxos de partículas energéticas, os quais produ 

zem variações em suas estruturas. Estas perturbações microscópi -

cas influem nas propriedades macroscópicas dos materiais, como na 

resistência à deformação, na ductilidade e na estabilidade dimen­

sional, que são parâmetros importantes a serem considerados na 

aplicação tecnológica dos metais^ . 0 efeito destrutivo produ­

zido pela irradiação denomina-se Dano de Radiação e é um fator de. 

terminativo na segurança e nos custos operacionais dos dispositi­

vos energéticos nucleares. 0 dano de radiação mar ifesta-se na for; 

mação de pares de Frenkel , aglomerados de lacunas, aglomerados 

de intersticiais, anéis de discordâncias, precipitados e bolhas 

de Hélio ' . Desta maneira, é essencial adquirir um conhecimen­

to dos efeitos dos danos de radiação e utilizar essas informações 
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para a fabricação de ligas resistentes a radiação. 

O comportamento dos materiais utilizados C£ 

mo componentes estruturais de reatores nucleares é fortemente in 

fluenciado pela presença do gás Hélio produzido por meio da rea­

ção (n,^)-. Sob a ação de neutrons, os constituintes do material 

transmutam para outros isótopos produzindo Hélio no processo. Es 

(56) te gás inerte é praticamente insolúvel nos metais ' e esse com 

portamento conduz à formação de bolhas de Hélio no material,prin 

cipalmente em temperaturas altas onde a mobilidade dos átomos de 

Hélio é m'aior, propiciando-se assim a formação de aglomerados.As 

bolhas de Hélio em metais, especialmente aquelas que se locali­

zam nos contornos de grãos, podem conduzir a uma fratura inter-

granular prematura quando o material é solicitado, afetando des­

se modo, a ductilidade do material. A esse efeito denomina-se de 

fragilização do material devido ao Hélio^ ' 

Para estudar o efeito do Hélio nas proprie­

dades dos materiais utiliza-se a técnica de simulação dos efei­

tos produzidos por neutrons, bombardeando o material com um fei, 

xe de partículas Alfa acelerado no cíclotron. Este método possui 

vantagens experimentais quando comparado a irradiação cem neu­

trons, já que, permite implantar grandes concentrações de Hélio 

no material em apenas algumas horas de irradiação com partículas 

Alfa: seriam necessários anos de irradiação nos reatores de po­

tência e de pesquisa. Outra vantagem do método de simulação é 

que as amostras irradiadas com partículas energéticas atinge*n ní 

vel de radioatividade muito menor do que as irradiadas com neu­

trons, permitindo, desse modo, sua manipulação após poucas horas 

de decaimento. 

A propriedade mecânica estudada neste traba 
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Iho é a fluencia, a qual adquire um significado tecnológico espe_ 

ciai em temperaturas maiores que a metade da temperatura de fu 

são do material. Por outro lado, a respost do 

material em relação a fluencia é afetada pela radiação e, portan 

to, esse comportamento deve ser levado em consideração no proje­

to e operação de futuras gerações de reatores nucleares. 

Alguns aços inoxidáveis austeníticos cum­

prem com (os critérios técnicos de seleção para aplicações nucleâ  

res ' , sendo considerados preferencialmente como materiais es_ 

truturais e de revestimento devido as suas excelentes qualidades 

de resistência à corrosão e resistência à fluencia em temperatu-

ras altas(11'12)' 

Estudos prévios realizados em materiais de­

formados a frio * ' mostram que este tratamento mecânico po­

de melhorar o comportamento em fluencia de metais e que , em am 

bientes nucleares, este reduz a formação de cavidades e portantq 

o efeito do inchaço no material devido à irradiação. 

Dada a importância tecnológica dos aços ino 

xidáveis austeníticos, o presente trabalho tem como objetivos es_ 

tudar o comportamento em fluencia do aço inoxidável austenítico 

tipo 316, fortemente deformado (50% de redução a frio), testados 

em diferentes temperaturas e tensões e, adicionalmente, usando 

técnicas de simulação, estudar o efeito do Hélio nesse tipo de 

aço inoxidável em relação a perda de ductilidade que apresentam 

os materiais estruturais na presença desse gás inerte. 

Com a finalidade de atingir esses objetivos 

foi proposto para este trabalho: 

- preparar a infra-estrutura que permite a 

realização de testes de fluencia em amostras metálicas finas uti 
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lizadas em técnicas de simulação dos efeitos da irradiação neu-

trônica, usando-se feixe de íons leves acelerados no cíclotron. 

- irradiar amostras com neutrons rápidos no 

reator IEA-R1 e estudar o efeito da irradiação neutrônica no com 

portamento mecânico do aço inoxidável tipo 316. 

- implantar amostras com diferentes quanti­

dades de gás Hélio utilizando-se feixes de partículas Alfa acele 

rados no .cíclotron CV-28, com o propósito de simular o comporta­

mento desse gás no material, no gual é produzido pela irradiação 
i 

com neutrons por meio da reação (n,«IL). O efeito desse gás é estu 

dado mediante testes de fluência en diferentes condições de tem­

peratura e de tensão. 

- realizar observações com o microscópio 

eletrônico de transmissão e de varredura para determinar as mu­

danças microestruturais devidas a irradiação e correlacionar es­

sas variações com a resposta mecânica do material (fluência) em 

diferentes temperaturas e tensões. 
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CAPÍTULO I 

CONSIDERAÇÕES TEÓRICAS 

1.1.DEFEITOS EM METAIS 

1.1.1. INTRODUÇÃO 

Qualquer desvio da estrutura periódica pej: 

feita de um cristal é uma imperfeição.Os cristais reais são sem 

pre imperfeitos em algum aspecto,mesmo em monocristais produzi­

dos em laboratórios com técnicas altamente sofisticadas não é 

possível evitar a introdução de algum defeito. 

As imperfeições mais freqüentes encontra 

das em um cristal real são geometricamente classificadas em pun 

tiformes,lineares,de superfície e de volume. 

Dos defeitos puntiformes,o mais simples é 

a lacuna,a qual é a ausência de um átomo ou íon da posição de 

menor energia (poço de potencial) na rede cristalina. Este é 

criado em um cristal pela transferência de um átomo de um lugar 
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da rede cristalina a uma posição interior do cristal eu para a 

superfície do material.Se o átomo deslocado durante a formação 

da lacuna fica localizado em uma posição intersticial . posição 

não normalmente ocupada por um átomo,a este defeito cenenina-se 

intersticial e o sistema lacuna-intersticial formado chama-se 

Par de Frenkel.Átomos diferentes aos do cristal constituem as 

impurezas, as quais podem substituir alguns átomos da icde ou 

se localizar em posições intersticiais. 

Além dos defeitos puntiformes, existam as 

discordâncias,que são perturbações da rede que se extendem por 

várias distâncias atômicas e são representativas dos defeitos 

lineares. Os defeitos de superfície são constituídos pelos con 

tornos de grãos e defeitos de empilhamento no arranjo cristali 

no. Dos defeitos volumétricos,os mais freqüentes são os aglo­

merados de intersticiais.aglomerados de lacunas (as cavidades) 

e precipitados de impurezas. 

As principais propriedades de um material, 

como propriedades elétricas,magnéticas,ópticas e mecânicas não 

dependem unicamente da matriz constituinte do material mas ain 

da dependem do tipo,da concentração e da distribuição de defei 

tos que este contém. A presença de defeitos interfere no movi. 

mento livre das discordâncias,e,ambos são responsáveis pelas a.1 

terações nas propriedades dos materiais. Como ilustrações' das 

modificações que os defeitos podem introduzir nas propriedades 

dos materiais,são mostrados na figura 1 a variação da conduti 

vidade do Germânio como função da temperatura para diferentes 

concentrações de Arsênio adicionado como impureza; na figura 2 

a resposta mecânica de um teste de tensão versus deformação de 

um monocristal puro de Ferro e de uma liga de Ferro com 1% de 
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Carbono e, na figura 3 o efeito mecânico induzido j;ela irradia­

ção com neutrons em um aço inoxidável durante um teste de fluen 

cia. 

T (K) 

IO3, 3 0° T" 
78 

•4a-
20,4 

—^— 

IO18 cm"3 

7.10' 

_ia.3 

0,01 0,02 0,03 0,04 0,05 0,05 0,07 

l/T (K*1) _ * . 

FIGURA 1. VARIAÇÃO DA CONDUTIVIDADE DO GERMA-

NIO COMO FUNÇÃO DA TEMPERATURA PARA 

DIFERENTES CONCENTRAÇÕES DE ARMÊNIO*15). 
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FIGURA 2. CURVAS DE TENSAO-DEFORMAÇAO EM MONOCRISTAL PURO DE FERRO E EM FER 

RO COM 1% DE CARBONO * 15 *. 
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3. EFEITO DA IRRADIAÇÃO COM NEUTRONS RÁPIDOS 

NO COMPORTAMENTO DA RUPTURA DEVIDO A FLUÊN 

CIA DO AÇO INOXIDÁVEL TIPO 316 RECOZIDO , 

TESTADO A 750°C * 16 \ 
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1.1.2. DEFEITOS PUNTIFORMES - ASSOCIAÇÃO DE DEFEITOS 

Diz-se que uma imperfeição é puntiforme 

se a perturbação da periodicidade da rede cristalina está loca 

lizada numa região da ordem de grandeza da célula elementar. Um 

dos defeitos puntiformes é a lacuna que é a ausência de um áto 
i 

mo da posição normal da rede cristalina. Átomos ou íons podem 

ser deslocados de suas posições normais da rede por meio de 

c feitos térmicos, energia fornecida por deformação plástica ou 

pela interação do material com partículas altamente energéticas 

como elétrons, neutrons, íons acelerados ou radiações eletromaq 

néticas como radiação Gama e Raio-X. 

Átomos do cristal localizados em posições 

não normais da rede cristalina são denominados intersticiais.As 

configurações mais comuns de intersticiais são: o bi-inters 

ticial (dum-bell),o intersticial de corpo centrado e o 

"crowdion", mostrados esquematicamente na figura 4. 

Na configuração bi-intersticial, um in­

tersticial desloca um átomo vizinho situado em uma posição nor_ 

mal da rede cristalina e com ele forma um haltere centrado na 

posição normal. Na configuração intersticial de corpo centrado, 

o átomo intersticial ocupa o local de maior espaço numa célula 

unitária cúbica de face centrada. 0 "crowdion" representa uma 

configuração linear de intersticiais segundo uma direção crijs 

talina de empilhamento, onde se encontram n+1 átomos sobre n po 

siçoes. 



(c) 

FIGURA 4. CONFIGURAÇÃO DOS INTERSTICIAIS:(a) CON 

FIGURAÇÃO BI-INTERSTICIAL <10O> . (b) 

CONFIGURAÇÃO INTERSTICIAL DE CORPO CEN 

TRADO. (c) CONFIGURAÇÃO "CROWDION" <10O/1?1 
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Quando em um cristal, um átomo ou um íon 

da rede cristalina é transferido a uma posição não normalmente 

ocupada por um átomo, forma-se um intersticial e uma lacuna ãe 

ncminados Par de Frenkel. Após a formação dos pares de Fren-

kel o intersticial pode estar localizado muito perto da lacuna 

que mediante pequena agitação térmica pode voltar a sua posição 

original ou estar além do denominado raio de recombinação fo£ 

mando um'defeito estável. 

Átomos diferentes aos da matriz são denomi 
1 — 
) 

nados impurezas e podem ocupar posições normais da rede tornan­

do-se impurezas substitucionais ou ainda se localizarem em pos,i 

ções não normais da rede denominadas impurezas intersticiais.Os 

átomos de pequeno raio atômico como o Hidrogênio, Carbono, Ni­

trogênio e Oxigênio são átomos favoráveis a se introduzirem nas 

posições intersticiais. Como exemplos,são mostrados na figura 5 

a estrutura martensítica de uma liga de Ferro,onde os átomos de 

Ferro podem estar sujeitos a ligeiros deslocamentos na direção 

do eixo c os quais são representados por meio de faixas e ainda 

são mostradas as posições intersticiais dos átomos de Carbono, 

e na figura 6 a estrutura do Nitreto de Ferro fFe.N ,do tipo 

cúbica de face centrada. 

Os defeitos puntiformes,sob determinadas 

condições energéticas,podem interagir mutuamente entre eles. Se 

uma lacuna e um intersticial interacionam,produz-se uma aniqui 

lação dos defeitos,com o intersticial ocupando uma posição noj: 

mal da rede. Duas lacunas podem unir-se formando uma dilacuna, 

que é o mais simples dos aglomerados. O processo de aglomeração 

de lacunas pode continuar se as condições energéticas assim o 

permitirem,até atingir um sistema múltiplo de lacunas denomina. 
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I ( J faixa de posição para átomos de Ferro. 

O posições prováveis para átomos de Carbono. 

FIGURA 5. ESTRUTURA MARTENSÍTICA DE ACORDO COM LIPSON 

E PARKER * 18 \ 

Qátomos de Ferro. 

• átomo de Nitrogênio. 

FIGURA 6. ESTRUTURA DO NITRETO DE FERROT 
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do cavidade (void). Similarmente, intersticiais pedem combinar-

se entre si formando aglomerados de intersticiais. Alguns dos 

defeitos importantes em metais são mostrados esquematicamente 

na figura 7. 

FIGURA 7. REPRESENTAÇÃO ESQUEMÁTICA DE ALGUNS 

DEFEITOS E DE SEUS AGLOMERADOS EM 

METAIS * 19 \ 

1.1.3. DEFEITOS PUNTIFORMES EM EQUILÍBRIO TERMODINÂMICO 

A formação de defeitos puntiformes nos 

cristais requer certa energia. Uma análise do estado termodinâ 

mico de um cristal com defeitos mostra um aumento em sua ener 
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gia interna e uma variação em sua entropia configuracional. A 

entropia configuracional aumenta por existirem diferentes ar­

ranjos de distribuição de defeitos puntiformes possíveis em po 

sições disponíveis da rede cristalina. Em uma dada temperatura, 

a energia livre deve ser mínima para uma certa concentração de 

defeitos quando é atingida a condição de equilíbrio termodinâ­

mico. As condições termodinâmicas para atingir o equilíbrio po 

dem ser determinadas pelo balanço dos termos da energia interna 

e entropia. 
1 

' Considerando-se o cristal como um todo em 

equilíbrio com sua vizinhança,em uma temperatura constante , T, 

e que o volume do cristal é invariável, a função de energia apro 

priada a esse sistema é a energia livre de Helmholtz : 

F = U - T S (1) 

assim,sendo Ef a energia para produzir um defeito,a energia li 

vre do cristal,F, contendo n defeitos será: 

F = n Ef - T S (2) 

onde S representa a entropia configuracional que pela mecânica 

estatística é dada por: 

S = k In W (3) 

onde W é o número de maneiras em que n defeitos podem ser dis 

postos em N lugares da rede cristalina,expresso por: 

w « NI (4) 

(N - n)i nl 
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Desta maneira,a entropia configuracional,S,será: 

s = k in w = k ínÍTr; rr-7-rr (5) 
/ NI \ 
ll(N - n)I n» ) 

Como N é um número grande de posições da rede cristalina, é pos­

sível nesse caso aplicar a aproximação de Stirling para o loga 

ritmo do fatorial de um número grande: 

j In xl = x lnx - x (6) 
i 

Usando esta relação na equação 5,tem-se: 

S = k [Nln N - (N - n ) In (N - n) - n In n] (7) 

Substituindo-se a relação 7 na 2 e minimizando a energia livre, 

F,do cristal em relação ao número de defeitos,tem-se: 

A £ - 0 - Kf - k T (ta l l ^ ) (8) 

Então: 

N-T-H " eXp (~ Ef / k T) <*> 

Ccmo normalmente o número de defeitos é muito menor que o número 

de posições que podem ser ocupadas (n<<N), a fração atômica de 

um defeito isolado será: 

-~- = exp (- Ef / k T) (10) 
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Desta relação observa-se que a concentração de defeitos aumenta 

rapidamente com o aumento da temperatura.No cálculo da equação 

10 somente a entropia configuracional foi considerada. De uma 

forma geral, esta equação deve conter a contribuição da entropia 

dada pela.vibração da rede cristalina,pois,quando um defeito é 

formado,ocorrem variações das freqüências vibracionais ao redor 

do defeito,as quais contribuem à entropia total. Esta contribai 

ção é representada por Sf e é dada pela relação: 

• Sf = k In j (11) 

onde \) é a freqüência vibracional da rede sem defeitos e V a 

freqüência vibracional da rede com o defeito. A contribuição da 

entropia S f para a concentração de defeitos é da forma: 

exp (Sf / k) (12) 

Assim, a concentração de defeitos em equilíbrio termodinâmico sje 

rá: 

n "Sf = exp (-ir-) e*p [-irj < 1 3 > 

Como a concentração de equilíbrio de intersticiais e de lacunas 

pode ser considerada independentemente,assim, as concentrações de 

intersticiais e de lacunas similarmente são dadas pela equação 13. 
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1.1.4. CRIAÇÃO DE DEFEITOS PUNTIFORMES 

O número de defeitos em equilíbrio termodi 

nâmico em temperaturas normais,nem sempre é o suficiente para o 

estudo dos defeitos e de seus efeitos nas propriedades dos mate 

riais. Portanto,em certos casos,deve-se aumentar consideravelmen 

te suas concentrações, conservando-os em equilíbrio metaestável 

por um tempo suficiente para que se possa fazer medições de algu 

ma grandeza física relacionada com a concentração desses defei­

tos. Para atingir tais concentrações de defeitos nos materiais , 

utilizam-se processos térmicos,deformação plástica e irradia-

^2o< 2 1 > çao 

Defeitos produzidos termicamente: 

Os defeitos puntiformes nos materiais podem 

ser produzidos termicamente e o número de defeitos aumenta cem o 

aumento da temperatura. Experiências realizadas em metais cúbico 

de face centrada mostram que a concentração de lacunas em tempe 
, -3 -4 

raturas próximas ao ponto de fusão e da ordem de 10 a 10 e a 
~ ( 22 ) 

concentração de intersticiais é desprezível • 

Uma técnica adequada para produzir lacunas 

em concentrações apreciáveis e de mantê-las no material h a têm 

pera,que consiste em aquecer o material a uma temperatura alta e 

resfriá-lo rapidamente a uma temperatura suficientemente baixa 
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onde a migração das lacunas seja desprezível,"congelando" dessa 

maneira o número de lacunas produzidas em altas temperaturas.Teç: 

nicamente,o processo de resfriamento do material não é instantâ 

neo,permitindo que algumas lacunas migrem podendo ocorrer aniqui. 

laçoes ou associações destas. 

Defeitos produzidos por deformação plástica 

i 

A deformação plástica nos cristais ocorre 
í 

por deslizamento,onde uma parte do cristal se desloca sobre uma 

parte adjacente. A superfície na qual o deslizamento se efetiva 

é normalmente um piano,denominado plano de deslizamento e em uma 

direção chamada de direção de deslizamento. O deslizamento é de 

natureza altamente anisotrópica tanto no plano como na direção 

em que ocorre. Os deslizamentos ocorrem preferencialmente ao lcn 

go de planos cristalográficos com índices de Miller pequenos, c£ 

mo nos planos [ill} em metais c.f.c. e ^110^ , {ll2V e ^123 } nos 

metais c.c.c. . Na maioria dos casos, a direção de deslizamento 

coincide com a de maior empilhamento atômico como <110> em me­

tais c.f.c. e <111> em metais c.c.c. 2 3 ' . 

A deformação de um crista} por deslizamento 

não é homogênea,grandes deslocamentos por cisalhamento ocorrem 

em poucos planos de deslizamentos que se encontram amplamente se 

parados,de maneira que as partes do cristal que se encontram en 

tre esses planos permanecem essencialmente sem deformação. Uma 

condição básica para que se produza um deslizamento é que no pia 

no de deslizamento e na direção de deslizamento a componente da 

tensão de cisalhamento atinja um valor crítico. 

Outro meio de deformação plástica é por ma 

clação (twinning),onde a parte deformada do cristal é uma ima-
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*M # 

gem especular da parte não deformada. Este tipo de deformação e 

observado nas estruturas cúbica de corpo centrado e na hexagonal 

compacta . Tanto o deslizamento quanto a maclação são prcdu 

zidos pelo movimento das discordâncias na rede cristalina. Sob 

determinadas condições da estrutura de um cristal, as discordân 

cias em movimento podem gerar defeitos puntiformes por vários me 

canismos. O mecanismo mais simples é aquele onde duas discordân 

cias em cunha de sinais opostos movimentam-se em sentidos contra 

rios na mesma direção^ . Quando elas terminam em planos adja 

centes ocorre aniquilaçao. Entretanto, se terminarem separadas 

por um plano, tem-se a formação de um novo plano atômico conten 

do uma lacuna, ocorrendo assim a aniquilaçao de duas discordân 

cias e a formação de uma lacuna. Se as duas discordâncias termi­

nam no mesmo plano, tem-se a formação de um intersticial. Uma re 

presentação esquemática desses mecanismos é mostrada na figura 8. 

X 

•-• 

c J 1 — 

FIGURA 8. ANIQUILAÇAO DE DISCORDÂNCIAS TIPO CUNHA 

COM A FORMAÇÃO DE: a) REDE PERFEITA, b) LACUNA, 

c) INTERSTICIAL* 24 K 
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Defeitos produzidos por irradiação: 

Um dos efeitos da interação dos materiais 

com neutrons, ions e elétrons altamente energéticos ou com radia 

ção eletromagnética como Raio X e radiação Gama é a formação de 

defeitos puntiformes, a qual depende das condições em que a irra 

diaçao é feita. Os efeitos que a irradiação pode produzir nos ma 
4 

teriais dependem da energia, carga, massa e fluxo de partículas 

incidentes e das características do material utilizado como al_ 

( 25 ) 

vo 

Poucas dezenas de elétron -Volts de energia 

transferida a um átomo do alvo são suficientes para deslocá-lo 

de sua posição na rede cristalina. Para a maioria dos metais, a 

energia mínima necessária para deslocar um átomo de sua posição 

na rede está compreendida entre 10 e 40 eVv '. Esta energia irá 

nima denomina-se de energia de Wigner ou energia de limiar 

(Treshold-energy). Se na colisão elástica com uma partícula inci. 

dente um átomo da rede receber uma energia maior que a energia 

de limiar, o átomo será deslocado de sua posição e, caso possua 

suficiente energia de recuo este pode atravessar algumas distân­

cias atômicas de sua posição original e locaiizar-se em uma posi. 

ção não normal da rede. Quando isso ocorre, ter-se-á a ausência 

de um átorr.o na posição normal da rede ou uma lacuna e um átomo 

localizado entre os espaços da rede ou um intersticial e o siste 

ma assim formado de uma lacuna e um intersticial denomina-se Par 

de Frenfcel. Supondo que um átomo A desloque um átomo B e este 

por sua vez desloque um átomo C, o qual não tem energia suficien 
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te para deslocar outro átcno, o átomo A pode ocupar a posição do 

átomo B, o B a do átomo C e C ir a urna posição intersticial. Ke£ 

te caso, ter-se-á a formação de um Par de Frenkel distante. Quan 

do a energia é transportada através de uma direção de empilha -

mento sem que ocorram substituições, tem-se uma colisão focaliza^ 

da. Um mecanismo similar a colisão focalizada é o~crowdion" dinâ 

mico onde a energia e um intersticial na configuração "crowdion* 

( 27 ) 
sao transportados a grandes distancias do ponto de imoacto 

i 

Quando um nêutron desloca um átomo da rede transferindo uma ener 

gia muitoi maior que a energia de limiar, o átomo deslocado pode 

deslocar outros átomos por colisões secundárias, os quais, por 

sua vez, podem criar deslocamentos por colisões terciárias e 

assim sucessivamente, resultando em um processo denominado coli 

soes eza. cascata , mostrado esquematicamente na figura 9. 

o lacunas 

• intersticiais 

20 distâncias atômicas * 

FIGURA 9. LACUNAS E INTERSTICIAIS PRODUZIDOS NO GERMÂ-

NIO POR CHOQUE FRONTAL DE NEUTRONS COM 10.000 eV, 

BASEADO NOS CÁLCULOS DA TEORIA EM CASCATA*14 K 
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O resultado de uma avalanche de deslocamentos é una pequena re­

gião cem muitas lacunas circundadas por intersticiais denominada 

de zona diluída. Em metais, esse processo pode ocorrer em irra­

diações com neutrons, mas não acontece em irradiações com elé­

trons, os,quais produzem apenas Pares de Frenkel. 

Quando irradia-se com partículas de alta 

energia, a energia recebida pelo átomo da rede durante a colisão 

pode ser muito grande, nesse caso, o excesso de energia pode ser 

distribuído entre os átomos vizinhos formando uma região pertur 
i 

bada denominada ponta de temperatura. As pontas de temperatura 

podem ser de dois tipos: as pontas térmicas, onde os átomos nãc 

saem de suas posições e as pontas de deslocamentos, onde a ener_ 

gia compartilhada é suficiente para deslocar átomos de suas posî  

~ ( 28 ) 

ções da rede cristalina . Os múltiplos efeitos que se deri 

vam da irradiação com neutrons trazem como conseqüência dificul 

dades na produção controlada de defeitos puntiformes. Uma repre 

sentação esquemática dos principais defeitos introduzidos duran 

te a irradiação com neutrons é mostrada na figura 10. 

"crowdion" propagan­

do dinamicamente. 

;-£ produto de 
O (TOO 
Q0 0 0 transmutação 

caminho do 

átemo de cheqú 
primário 

lacuna 

colisão «00> O O 0 O OVO 0\0 

focalizada / intersticiais 

zona 

diluida 

FIGURA 10. REPRESENTAÇÃO DOS EVENTOS QUE PODEM OCORRER DURANTE 

INTERAÇÃO DOS NEUTRONS COM UMA REDE METÁLICA* 2 9 ' . 
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Experimentalmente, o estudo da influência 

que os defeitos puntiformes e seus aglomerados podem produzir 

nas propriedades dos materiais realiza-se criando tais defeitos 

por meio de radiação com neutrons, elétrons e íons energéticos. 

Os elétrons com alta energia, ao redor de 

1 MeV, possuem baixa energia de recuo, mas têm suficiente ener_ 

gia de colisão para deslocar um átomo de sua posição da rede e 

produzir um Par de Frenkel por elétron, não havendo a formação 
i 

de cascatas. A irradiação com elétrons energéticos permite, expe 

rimentalimente,determinar parâmetros específicos de deslocamentos 

atômicos da rede cristalina, devido ao fato de que o material 

irradiado possui apenas pares de Frenkel e não regiões com d£ 

í 24 ) 

nos complexos 

A irradiação com neutrons é de suma impor­

tância na tecnologia de reatores nucleares por ser a principal 

responsável pelo fenômeno denominado Danos de Radiação (Radia 

tion Damage) ncs componentes estruturais desses dispositivos 

energéticos. Este tipo de irradiação ainda produz Hélio e Hidro 

gênio dentro do material por meio das reações (n.ol) e (n,p) 

Devido a insolubilidade do Hélio ncs metais, associada a uma di­

fusão acelerada que ocorre em altas temperaturas, este gás tende 

a aglomerar-se e a localizar-se principalmente nos contornos de 

grãos, levando a fragilização prematura dos materiais irradiados. 

A irradiação com íons de alta energia, ace 

lerados em dispositivos como ciclotrons, é usada em estudos expe 

rimentais, por meio de técnicas de simulação dos efeitos da ir­

radiação produzidos por neutrons. Estas técnicas de simulação 

permitem produzir, em algumas horas, danos equivalentes a alguns 

anos de irradiação em reatores nucleares, e , a implantação com 

partículasoi, permite simular a formação de Kálio que é produzi-
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do por meio das reações (n, «l ) nos metais e ligas. 

1.1.5. MOBILIDADE E RESTAURAÇÃO DOS DEFEITOS PUNTIFORMES 

Nas dimensões atômicas, um defeito para ajL 

terar sua posição dentro da estrutura cristalina tem de superar 

uma barreira de potencial. Após um certo número de saltos e ao 

passar na< vizinhança de um outro defeito tal como uma discordan 

cia, um contorno de grão ou um outro defeito puntiforme, este p£ 

de interagir com tal defeito ocorrendo uma associação reversível 

denominada de captura ou ainda um processo irreversível chamado 

de aniquilação do defeito. 

A migração de defeitos nos processos de res_ 

tauração pode ser estudada por meio da Mecânica Estatística e da 

teoria da Cinética Química , sendo previsto que, a uma tempe 

ratura, T, a taxa de variação de uma concentração, C,de defeitos 

obedece uma lei do tipo: 

d C = f (T) F (C) (14) 
dt 

onde f (T) é um fator proporcional ao coeficiente de difusão do 

defeito, o qual depende somente da temperatura e varia de acordo 

com a lei de Arhenius: 

f (T) = fQ exp (-Em / kT) (15) 

sendo k a Constante de Boltzmann, f uma constante, E a energia 
o m = 
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de ativação para a migração do defeito e F (C) uma função que 

depende do processo de migração considerado. Em alguns casos par_ 

ticulares F (C) pode ser expresso na forma de F (C) ~ Cn, sendo 

n denominado ordem do processo. 0 processo é de primeira ordem 

(n=l) para defeitos aniquilados na superfície e de segunda ordem 

í 21 ) (n=2) para recombinaçoes entre intersticiais e lacunas . 

A restauração dos defeitos é devida,completamente ou em 

parte a migração dos defeitos puntiformes, onde estes podem desa_ 

parecer migrando a sumidouros fixos ou por recombinação. Um exem 

pio característico de recombinação é a aniquilação lacuna-inters 

ticial. 

0 estudo da cinética de relaxação dos defei. 

tos é feito utilizando-se recozimentos térmicos no material , em 

suas modalidades isotérmico, isócrono e linear e medindo-se uma 

propriedade física sensível as mudanças estruturais como medidas 

( 31 ) 

de resistividade elétrica,por exemplo 

Estudos de restauração em metais puros irra 

diados com elétrons de alguns MeV de energia em temperaturas ba_i 

xas, mostram que tanto lacunas como intersticiais começam a mi­

grar em temperaturas de algumas dezenas de graus Kelvin. 0 aumen 

to da agitação térmica favorece a migração dos defeitos e produz 

desse modo uma total restauração de um metal puro irradiado em 
( 32 ) 

temperaturas ao redor de 500 a 600 K* . 

Na figura 11 são mostrados, como exemplo, os 

diferentes estágios de recuperação do Cobre, os estágios de recu 

peração são interpretados de acordo com o modelo denominado de 

restauração através de intersticiais, da seguinte maneira: 

Estágio I: recombinação por meio de deslocamentos li­

vres de intersticiais e lacunas. Simultaneamente ocorre a forma 
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100 

T(K) 

FIGURA 11. ESTÁGIOS DE RESTAURAÇÃO DO COBRE( 3 3 * 

ção de aglomerados de intersticiais e um efeito de ancoramen-

to (trapping) dos intersticiais pelas impurezas. 

Estágio II: crescimento dos aglomerados de intersti­

ciais e dissociação dos intersticiais de impurezas. 

Estágio III: recombinaçio devido ao deslocamento livre 

das lacunas nos aglomerados de intersticiais e simultaneamente 

um processo de aglomeração de lacunas. 

Estágio IV: crescimento dos aglomerados de lacunas e 

dos aglomerados de intersticiais. 

Estágio V: dissociação dos aglomerados de lacunas e re 

combinação dessas lacunas nos aglomerados de intersticiais^ . 

A restauração em ligas complexas ocorre por 

mecanismos similares aos dos metais puros, entretanto, a presen 

ça de outras fases e outros tipos de defeitos participam dos pro 

cessos de recuperação, modificado-os. 



1.1.6. FORMAÇÃO DE CAVIDADES 

Um dos efeitos principais da irradiação em 

sólidos cristalinos é o deslocamento de átomos de suas posições 

da rede,>resultando na formação de intersticiais e lacunas. Em 

determinadas condições de temperatura e concentração de defe_i 
i 

tos induzidos pela irradiação, estes, tendem a se associarem 

formando grupos cada vez mais complexos, como os aglomerados 

de intersticiais e as cavidades (voids). O fenômeno destrutivo 

da formação de cavidades foi descoberto em 1966 com irradiação 

( 34 ) 

neutrônica em aço inoxidável e imediatamente comprovado em 

outros metais e ligas. A formação e crescimento de cavidades re 

sultam em um inchaço (swelling) caracterizado como uma variação 

do volume do material e também produzindo mudanças em suas pro 

priedades mecânicas. Tais efeitos são críticos em materiais uti 

lizados em reatores rápidos após alguns anos de operação, sendo 

portanto, de grande interesse o estudo sobre a natureza da nu-

cleação das cavidades e dos processos de crescimento, a fim de 

selecionar materiais mais estáveis para a aplicação na tecnolo 

gia de reatore3. 

A formação de cavidades também acontece 

em temperaturas nas quais lacunas e intersticiais são móveis, 

ocorrendo aniquilações por recombinação mútua de pares lacuna -

intersticial e absorções por sumidouros (sinks) tais como dis-

cordâncias. 0 crescimento de cavidades exige três condições: 

12. Existência da supersaturação lacunar 
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25. Que as lacunas migrem para as cavidades antes ce 

serem aniquiladas por intersticiais, assim, a formação de ca vi 

dades ocorre em um intervalo de temperatura limitado, o qual, pa 

ra aço inoxidável irradiado com neutrons é aproximadamente de 

360 °C a 650 °C( 3 5 * 

3s. É necessário a presença de sumidouros seletivos pjâ 

ra os defeitos puntiformes, absorvendo mais intersticiais que Ia 

cunas, resultando em um fluxo maior de lacunas do que de inters-
l 

ticiais para uma cavidade. Existem evidências de que as discor -

dâncias desempenham esse papel seletivo, com a conseqüência de 

que a formação de cavidades dependerá do comportamento das dis_ 

cordâncias e dos defeitos puntiformes. 

A formação de cavidades ocorre na maioria 

dos metais e ligas e com qualquer tipo de irradiação que provoca 

( 36 ) 
deslocamentos de átomos 

1.1.7. DISCORDÂNCIAS 

0 conceito de discordâncias em cristais 

( 37 ) ( 38 ) ( 39 ) 

foi desenvolvido por Orowanx , Polanyi e Taylor com 

o propósito de explicar o fato observado em monocristais de que 

os valores da tensão de escoamento são IO2 a 105 vezes menores 

do que os calculados, considerando-se que todos os átomos em um 

plano deslizam simultaneamente em um arranjo rígido sobre átomos 

do plano atômico adjacente. O valor baixo da tensão de escoamen 

to é explicado postulando-se que ocorre um deslocamento ao longo 

de uma frente de cisalhamento a qual move-se através do plano de 
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deslizamento. A frente de cisalhamento é uma linha de i.-perfei. 

ção denominada discordância. 

Muitas técnicas subseqüentemente des envoi vji 

das para a observação direta de discordancias confirmam tal hip£ 

tese e estudos como a interação entre discordancias, combinações 

destas, de como as discordancias se movimentam através dcs cris­

tais, formação de anéis ao redor de obstáculos, densidade de dis 

cordâncias e outros, têm sido realizados devido a importante in-
l 

fluência em diferentes propriedades do material, particularmente 

na tensão ide escoamento, na condutividade elétrica e na conduti 

vidade térmica. A densidade de discordancias é definida em ter­

mos do número de discordancias que interceptam uma secção aleato 

ria do cristal por centímetro quadrado, podendo ser determinada 

por microscopia eletrônica de transmissão ou por métodos de con 

traste das discordancias por ataques com soluções ácidas (etch-

pit methods). A densidade de discordancias possui uma ordem de 
2 2 

grandeza que gira em torno de 10 discordancias por cm no Germâ 
11 12 » 2 

nio até 10 a 10 discordancias por cm em cristais de metais 

altamente deformados. A deformação plástica produz grande aumen­

to da densidade de discordancias. 

A estrutura de uma discordância do tipo cu­

nha é mostrada na figura 12, onde a deformação pode ser imagina 

da como sendo produzida pela introdução de um plano extra de áto 

mos que termina dentro do cristal. O mecanismo responsável pelo 

movimento de uma discordância em cunha através do cristal é an^ 

logo a passagem de uma dobra ou prega através de um tapete e é 

mostrado esquematicamente na figura 14 (a). 

Zonas de compressão e de tensão acompanham 

uma discordância em cunha, onde, nas proximidades desta, o cris 
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FIGURA 12. ESTRUTURA DE UMA DISCORDÂNCIA EM CUNHA. 

tal é altamente deformado. 

A discordância helicoidal, ilustrada na fi­

gura 13, pode ser visualizada como sendo produzida por um corte 

de faca numa parte do cristal e por um cisalhamento paralelo à 

aresta deste corte de um espaço atômico. Uma representação esque_ 

mática da formação da discordância helicoidal por cisalhamento é 

mostrada na figura 14 (b). 

FIGURA 13. ESTRUTURA DE UMA DISCORDÂNCIA HELICOIDAL 
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Discordâncias mistas podem ser formadas ccrr. 

componentes de discordâncias tipo cunha e helicoidal, tendo na 

maior parte das vezes um caráter intermediário ( figura 14 (c) ). 

(a) (b) (c) 

FIGURA 14. FORMAÇÃO DE DISCORDÂNCIAS POR CISALHAMENTO: 

(a) DISCORDÂNCIA EM CUNHA. (b) DISCORDÂN -

CIA HELICOIDAL. (c) DISCORDÂNCIA COM COMPO 

NENTES DE DISCORDÂNCIAS EM CUNHA E HELICO.I 

DAL( 4 0 ) . 

Um dos mecanismos de multiplicação de dis­

cordâncias durante deformação plástica é a Fonte de Frank-Read , 

mostrada na figura 15. Esta consiste em um segmento de discordân 
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cia preso em cada extremidade em algum defeitc, cento per exemplo 

em precipitados. Esta fonte pede gerar um grande número de espi-

ras concêntricas de discordancias sobre um único plano, produzin 

do deslizamentos e aumento na densidade de discordancias durante 

deformações plásticas. 

(A) (B) 

(C) (D) 

FIGURA 15. MECANISMO FRANK-READ PARA A MULTIPLICAÇÃO DE 

DISCORDANCIAS MOSTRANDO ESTÁGIOS SUCESSIVOS 

NA PRODUÇÃO DE UMA CURVA FECHADA DE DISCOR 

DÂNCIA PELO SEGMENTO MN DE UMA LINHA DE DIS 

CORDÂNCIA* 2 2 K 

Anéis de discordancias são observados em me 

tais e em outros cristais. Estes são formados quando ocorre um 

deslizamento em uma área licitada de um plano de deslizamento, o 

contorno da região deslizada é um anel de discordância. Outra ma 

neira de formar anéis é quando, durante o movimento de discordân 
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cias, estas encontram obstáculos, como um pequeno precipitado. 

Uma parte da discordância continua seu movimento e outra parte 

fica, em forma de anel, ao redor do obstáculo. 

Pode ainda ocorrer que, durante o movimento 

de uma discordância, esta encontre um precipitado e fique fixada 

nele (pinning effect) até que adquira energia suficiente para ljL 

berar-se e continuar seu deslizamento. 

I Existem alguns meios de aumentar a resisten 

cia mecânica de um material. Como o movimento das disccrdâncias 
1 

determina a facilidade ou não da deformação de um material, um 

meio de aumentar a resistência mecânica é bloquear o movimento 

das discordâncias introduzindo-se átomos diferentes aos da ma­

triz ou partículas diminutas de uma segunda fase na rede crista 

lina que aprisione as discordâncias. Um outro meio é aumentar a 

densidade de discordâncias do material por meio de deformações 

plásticas, que resulta no impedimento de seus movimentos, forman 

do um emaranhado de discordâncias. No endurecimento de aços por 

exemplo, partículas de Carbeto de Ferro são precipitadas no Fer­

ro e bloqueiam as discordâncias. A resistência dos materiais e.-

estado de solução sólidas diluídas resulta do aprisionamento das 

discordâncias pelos átomos do soluto. A resistência de um mate­

rial cristalino cresce com o aumento da deformação plástica, sen 

do denominado de encruamento e ocorre devido ao aumento da dens_i 

dade de discordâncias e a grande dificuldade de uma discordância 

mover-se por um plano de deslizamento atravessado por muitas dis 

cordâncias. 0 endurecimento pela deformação plástica do material 

é freqüentemente utilizado para aumentar a resistência dos mate­

riais. 0 fator importante no endurecimento pela deformação é o 

arranjo das discordâncias e não somente a densidade total. 
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As discordâncias são também criadas em um 

cristal durante o processo de solidificação. Por exemplo,uma dis 

cordância em cunha forma-se quando existe uma não concordância 

na orientação de partes adjacentes do cristal em crescimento. 

1.1.8. PRECIPITAÇÃO DE CARBONETOS DURANTE A IRRADIAÇÃO NEU-

i TRÔNICA 

í 
i 

Em metais puros, sob condições apropriadas 

de temperatura, fluxo de neutrons, etc, a irradiação neutrônica 

induz a formação de defeitos puntiformes e de seus aglomerados. 

Em ligas metálicas complexas como aços inoxidáveis, além desses 

defeitos, a irradiação com neutrons pode causar a precipitação 

de diferentes fases sólidas, conseqüência de uma ação combinada 

entre o aumento de temperatura do material, deslocamentos de áto 

mos e aceleração da difusão,conseqüentes da irradiação e da tem­

peratura de irradiação. 

Quando um aço é aquecido a temperaturas nas 

quais a mobilidade atômica é apreciável, o Carbono pode liberar-

se de seu estado inicial e formar uma segunda fase no metal. Se 

o aço é envelhecido, isto é, aquecido a temperaturas elevadas du 

rante longos períodos de tempo, o Carbono reage com os elementos 

da matriz, formando compostos do tipo M C , onde M representa um 

metal. Estes compostos são insolúveis na fase austenítica , for; 

mando precipitados que podem localizar-se dentro dos grãos ou em 

seus contornos. A presença de precipitados, principalmente no 

contorno de grão, debilita a força coerciva do contorno, manifes_ 
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tandc-se como um efeito de fragilização e podendo alterar a duc-

tilidade do material. Os carbonetos formados são geralmente do 

tipo M-^Cg, os quais possuem uma estrutura cúbica complicada cu­

ja célula unitária contém 92 átomos metálicos localizados nas pç 

sições denominadas A e B (figura 16), ainda existindo átomos de 

Cr no centro de cada cubo (posição D), sendo no total, 8 átomos 

na posição D para 92 átomos metálicos. 

O Atemos metálicos: A,B ou C 

• Átomos de Carbono: C 

FIGURA 16. ESTRUTURA DO CARBONETO M~-,C£ 
(18) 

Quando se excede a essa relação, ocorre uma 

mudança de fase para uma estrutura do tipo M.C. Os carbonetos M.C 

possuem estruturas complexas, com simetria cúbica e célula unitá 
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ria contendo 95 átomos metálicos, mostrados na fiaura 17. 

FIGURA 17. ESTRUTURA DO CARB0NETO M CC
V , 0 /. 

6 

A irradiação neutrônica acelera os proces­

sos de difusão que controlam a mobilidade das espécies atômicas 

na rede e, portanto, a cinética que precede a reação de precipi­

tação. A precipitação de Carbonotos ocorre para temperaturas mais 

baixas e em menores intervalos de tempo que aqueles necessários 

para o envelhecimento na ausência de irradiação. Assim, a irra­

diação aumenta a velocidade da reação de precipitação quando tais 

processos são termodinamicamente favorecidos. 

Para o aço inoxidável do tipo 316 em tempe 
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raturas entre 400°C e 900°C e exposições desse aço a fluxos inte 

«. 21 2 2 2 

grados de neutrons entre 10 e 10 n/cm , ocorre a precipita­

ção de carbonetos além da formação de cavidades . Em tempera­

turas maiores que 900°C a precipitação de carbonetos é termcdina 

micamente desfavorecida pelo processo de dissociação e em tempe­

raturas menores que 400 °C, os processos de difusão são demasiada^ 

mente lentos para causar precipitações observáveis mesmo num lcn 

go intervalo de tempo de irradiação. 
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1.2. FLUÊNCIA EM SÓLIDOS 

1.2.1. INTRODUÇÃO 

! 

< Fluência é a contínua deformação plástica dos 

materiais quando estes permanecem, por prolongados períodos de 

tempo, submetidos a temperatura e carga ou tensão constantes. Es_ 

ta deformação pode eventualmente terminar em fratura do material 

como conseqüência das variações geométricas que ocorrem devido a 

mudanças microestruturais. 

A fluência, como processo termicamente ati­

vado, manifesta-se em qualquer temperatura mas, tecnologicamente, 

os efeitos desse processo são importantes em temperaturas próxi­

mas ou superior à metade da temperatura de fusão do material . 

As aplicações tecnológicas dos metais e li­

gas metal:cas em altas temperaturas estão limitadas pelas varia­

ções dimensionais produzidas pela fluência. Portanto, os efeitos 

resultantes da deformação per fluência justificam amplamente o 

estudo sistemático desse processo. 

Na figura 18, são apresentadas curvas típi­

cas de fluência, dadas em deformação versus tempo, de um metal 

puro testado em temperatura superior a metade da temperatura de 

fusão do material e a diferentes tensões. 

Nesta figura, a tensão aplicada (C.) possui 
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tempo(t) 

FIGURA 18. CURVAS TÍPICAS DE FLUÊNCIA A DIFERENTES TENSÕES (43) 

um valor próximo ao da metade do valor da tensão de escoamento 

((X!,.) e o comportamento do material corresponde ao mostrado na 

curva B. Quando a tensão é aplicada, ocorre uma deformação ins­

tantânea £ no material. Após a deformação instantânea, a taxa 

de deformação ,£ _ d €• , diminui em curto intervalo de tempo, 

dt 

até atingir um valor mínimo. A este período denomina-se de está­

gio primário ou transiente (parte I da curva B). Esta taxa de de 
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formação mínima corresponde ao início do estágio secundário (pa£ 

te II da curva B), onde esse valor se mantém constante como con­

seqüência de atingir-se um estado de equilíbrio dinâmico microes_ 

trutural do material. No estágio terciário (parte III da curva 

B) , a taxa de deformação aumenta como conseqüência da redução 

marcante da secção transversal, terminando na ruptura do materi­

al. 

Em baixas tensões, figura 18 - curva A, em 
l 

alguns materiais ocorre somente o primeiro estágio devido a uma 

deformação' lenta induzida pela tensão. Se a tensão aplicada e su 

ficientemente alta, figura 18 - curva C, o estágio estacionário 

é rápido e o terciário é muito marcante, levando a uma fratura 

prematura do material. Estas condições de fluência são evitadas 

pelos resultados catastróficos que apresentam. 

Fenomenologicamente, no processo de fluên­

cia, a taxa de deformação depende das variáveis: temperatura (T), 

tensão (CT) e microestrutura (p) , isto é, 

€ =f (T.CT.p) (16) 

a variável p. inclui os parâmetros do material como módulo de 

elasticidade, estrutura cristalina, energia de falha de empilha-

mento e outros parâmetros como tamanho de grão, de subgrão, den­

sidade de discordâncias, que resultam do tratamento termomecâni-

co que sofrem os materiais em sua fabricação e sua preparação fi 

nal para serem utilizados. Assim, a variável JJ é uma função da 

temperatura e da tensão e, esta dependência introduz complica­

ções quando se deseja incluir essa variável u para caracterizar 

o estado estrutural do material e considerar o seu efeito global 

na fluência dos materiais. 
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1.2.2. DEPENDÊNCIA DA TAXA DE DEFORMAÇÃO COM A TEMPERATURA 

(42) 
do e, numa ampla faixa de temperatura, a taxa de deformação 

A fluencia é um processo termicamente ativa 

faixa de temperatura, a taxa de deformação 

por fluencia (€.) é proporcional a uma expressão do tipo Arhenius 

i 

ê «* exp/jfa\ (1?) 
v kT ' 

onde E é a energia de ativação para fluencia, k é a Constante 

de Boltzmann e T a temperatura na escala absoluta. Em metais pu­

ros, para temperaturas superiores a metade da temperatura de fu­

são, 0,5 Tf, a energia de ativação para fluencia é comparável a 

energia de ativação para autodifusão . Este comportamento é 

mostrado na figura 19. A taxa de deformação por fluencia está 

relacionada com a energia de ativação para autodifusão por: 

£ oL D
0 exp/ -

ESD 

\ kT 

(18) 

onde D é uma constante, k é a Constante de Boltzmann, T a tem-o 

peratura absoluta e E_D a energia de autodifusão. 
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FIGURA 19. COMPARAÇÃO ENTRE AS ENERGIAS DE ATIVAÇÃO PARA A 

FLUÊNCIA E DE AUTODIFUSÃO PARA ALGUNS METAIS^44' 
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1.2.3. DEPENDÊNCIA DA TAXA DE FLUENCIA COM A TENSÃO 

Outro parâmetro que influi na taxa de defor_ 

mação por fluencia é a tensão aplicada, principalmente em tempe-
i 

raturas maiores que 0,5 Tf. Nesta faixa de temperatura e para 

—5 /-> —3 
tensões na' faixa de 10" < (T < 10 , onde G é o módulo de elasti 

G 

cidade por cisalhamento, a taxa de deformação por fluencia é pro 

porcional a: 

£ c* (jn (19) 

onde o expoente n, para baixas tensões aplicadas, é normalmente 

igual a 1, correspondente ao intervalo I da figura 20. Este tipo 

de fluencia é denominado de fluencia de Nabarro-Hering. Para os 

metais puros de estrutura c.f.c., n varia entre 4 e 5,5 e entre 

4 e 7 para os c.c.c. (intervalo II da figura 20). 

Para altas tensões, têm sido propostas di­

ferentes formas matemáticas para relacionar a taxa de deformação 

por fluencia e a tensão aplicada. Zurkov e Sanfirova propuse­

ram a seguinte relação: 

£ <* exp (p,<T) (20) 

ondepé independente da tensão mas, varia com a temperatura e 

cem as variáveis estruturais(intervalo III da figura 20). 

Garofalo propôs uma relação do tipo: 
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G c< senh (Ç>Ú)n (21) 

onde n é uma cons tan te . Esta r e l a ç ã o , para tensões ba ixas , torna 

s e : 

è ^ c T (22) 

e, para tensões altas assume a forma: 

£ c* exp (pC) (23) 

a qual é similar a relação proposta por Zurkov e Sanfirova. 

10 13 

10" 

D 

(s^.cnT2) IO5 

T = 0,6T-

10' 

10 -3 

1 

' 

I I 

- / 

I I 

1 
1 

1 -

! m 

2 3 4 
10 10Z 10 10 

CT (unidade arbitrária) 

FIGURA 20. INFLUÊNCIA DA TENSÃO NA TAXA DE FLUÊNCIA ESTACIONARIA 

PARA UM METAL PURO^45*. 
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Relações similares a estas têm sido propostas por Weertman^48^ e 

(49 ) 

por Barrett-Nix . Uma comparação das relações propostas por 

Weertman, Barrett-Nix e Garofalo com dados experimentais do com­

portamento do Alumínio altamente puro em tensões altas, é mostra 

da na figura 21. Neste caso específico, a relação de Weertman é 

a que mais se aproxima aos resultados experimentais. 

10 13 

10 

D 10" 

t -1 -2» (s .cm ) 

11 

10 7 

10" 

10" 
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l 1 
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FIGURA 21. COMPARAÇÃO ENTRE DIFERENTES TEORIAS DE FLUÊNCIA COM O 

COMPORTAMENTO DA FLUÊNCIA EM ALUMÍNIO PURO EM TENSÕES 

ALTAS 
(45) 
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II.2.4. DIAGRAMAS DE FLUENCIA E MECANISMOS DE DEFORMAÇÃO NOS 

MATERIAIS 

Os mecanismos que determinam a deformação 

do material podem ser mostrados por meio dos denominados Diagra­

mas de Fluencia (Creep Diagram). O Diagrama de Fluencia para Ní­

quel é mostrado na figura 22 e em cada uma das áreas desse dia­

grama estão contidos os mecanismos predominantes relativos a tem 

peratura e tensão aplicadas. 

0 400 800 1200 T (°C) 

1 

10~2U 

<f 10~4 

10 -6 

10 -8 

1 1 

resistência teórica 

deslizamento de discordâncias 

V 

escalada de 
discordâncias 

fluencia devido a 
difusão: 

anelástico 

(reversível) 

IV 

i I L 

Coble 

III 

_J L X 

Nabarrc 
,Hering 

II 

_] 

10 

(ílS/nT) 

0,01 

0,2 0,4 0,6 0,8 ' T/T, 

FIGURA 22. DIAGRAMA DE FLUENCIA PARA NÍQUEL, TAMANHO DE GRÃO DE 

100 pm, DADO POR ASHBY*50'. 
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Para altas tensões, maiores que a tensão de 

escoamento ((Hr) e em todo intervalo de temperatura considerado, o 

mecanismo predominante é o deslizamento de discordâncias nos pia 

noa cristalinos preferenciais. 

Para tensões menores que a tensão de escoa­

mento e em temperaturas baixas ocorre o processo reversível de 

anelasticidade. Neste processo, a deformação totalG e o tempo 

t após a aplicação da carga estão relacionados por: 

€ = € + £ [l - exp(-t/<S)] (24) 

onde 6. e S são constantes,£ a deformação puramente elástica 

do material e £ [(1 - exp(-t/S)] é a deformação anelástica. Esta 

relação mostra que a deformação anelástica é zero imediatamente 

após a aplicação da tensão e posteriormente aumenta com o tempo. 

Outra propriedade da deformação anelástica é a sua reversibilida 

de quando é retirada a tensão aplicada. 0 comportamento do pro­

cesso an-elástico é mostrado esquematicamente na figura 23. 

O 
trs 
O" 
m 
e 
u 
0 
O 
V 

tempo 

FIGURA 23. CURVA ESQUEMÁTICA TÍPICA DE FLUÊNCIA ANELÁSTICA, 

MOSTRANDO A RECUPERAÇÃO APÓS SER RETIRADA A TEN­

SÃO APLICADA (45) 
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Em temperaturas altas e valores médios da 

tensão aplicada, o processo de deformação é determinado pela mi­

gração de átomos orientados pela tensão. A essse processo dencmi 

na-se de fluencia de Nabarro-Hering, os quais propuseram um mode? 

Io baseado na migração de lacunas das superfícies superior e in­

ferior de um grão para seus lados, considerando-se que seus con­

tornos são fontes ou sumidouros de lacunas em temperaturas altas. 

~ ( 51 52 ) 
O tipo de relação obtida por Nabarro-Hering ' para a fluen-

! 

cia no regime estacionário é dado por: 

è ^-^ 
kTL2 

(25) 

onde Ds_ é o coeficiente de autodifusão, k é a constante de 

Boltzmann, T a temperatura absoluta, L o diâmetro do grão e b é 

o parâmetro de rede; Esta relação de dependência mostra uma de­

formação proporcional ao coeficiente de autodifusão e linearmen­

te dependente da tensão. Tal relação foi verificada experimental 

mente e é somente válida para tensões muito baixas e temperatu­

ras próximas do ponto de fusão. 

Em temperaturas médias e tensões baixas o 

processo de difusão ocorre mais intensamente ao longo dos contor_ 

nos de grão do que através dos grãos. A esse mecanismo denomina-

se fluencia de Coble, onde a taxa de deformação depende predomi­

nantemente do coeficiente de difusão ao longo dos contornos de 

grãos, o qual possui um valor de 0,5 a 0,7 vezes o coeficiente 

de autodifusão. 

Para temperaturas altas e grandes tensões , 

porém menores que a tensão de escoamento, atinge-se a área do 

diagrama de fluencia, na qual o mecanismo que mais contribui à 



50 

taxa de deformação é a escalada de discordancias (climb) sobre os 

• (45 5o) 
obstáculos que encontram durante seu movimento •-«'^ 
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CAPÍTULO II 

PARTE EXPERIMENTAL 

i 

II.1. DESCRIÇÃO DO EQUIPAMENTO 
i 
t 

II. 1.1. EQUIPAMENTO PARA REALIZAR MEDIÇÕES DE FLUÊSíCIA 

Para as provas mecânicas de fluência em 

amostras metálicas finas utilizou-se: 

- Dispositivo para a realização de medições mecânicas 

denominado Coluna de Fluência. 

- Amplificador linear, modelo MBS5207 da Elan, acopla­

do ao sensor de deslocamento indutivo tipo LVDT (Linear Variable 

Differential Transducer), ncdelo W10K da Hottinger Baldwin Mess-

technik GMBH. 

- Sistema de vácuo com possibilidade de atingir até a 

-7 
pressão de 10 Torr, modelo 100-300M da Edwards. 

- Estabilizador de tensão de 220V, modelo 300TR da Teç 

trol. 

- Regulador de temperatura Programável, tipo RT3000 da 

Setaram. 
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- Reçistradcr de dois canais, mcdelo 7100 da Hewlett -

Packard. 

- Multímetrc digital Hewlett-Packard, modelo 3465B. 

Para cs testes de fluência em amostras meta 

licas finas foi utilizado um dispositivo denominado Coluna de 

Fluência, projetado e construído no Departamento de Estado Sóli­

do, grupo de Provas Mecânicas sob Altas Doses de Irradiação do 

Centro de Pesquisas Nucleares de Jülich (KFA - Jülich), Alemanha, 

cujos elementos constituintes são mostrados esquematicamente na 
1 

figura 24.' 

O sistema de suporte desse dispositivo é 

formado por duas varetas de sustentação dos demais elementos da 

coluna, construídos da liga Invar, as quais são soldadas a uma 

flange de alto vácuo. Esta flange possui conectores de saída pa­

ra as conexões elétricas e para o sistema mecânico. A aplicação 

da carga mecânica na amostra realiza-se por meio de um sistema 

formado por uma mola, um vernier, que é o dispositivo de medida 

áe deslocamento da mola, e varetas de conexão; uma que acopla o 

sistema mola-vernier ao suporte superior da amostra e outra que 

interliga a mola com o sistema que permite tensioná-la. 0 siste­

ma que tensicna a mola e, portanto, que determina a carga aplica 

ca na amostra, é formado por um suporte e uma roldana que regula 

c comprimento da vareta entre o suporte e a mola, determinando o 

grau de deformação da mola. A mobilidade desta vareta, sem que 

afete o ambiente interno da coluna, é possível devido a exixtên-

cía de urr. acoplamento sanfonado interligando esta a flange supe­

rior. O sistema de referência, que permite avaliar as deforma­

ções tanto da mola como da amostra, é formado por uma vareta da 

qual uma das extremidades é fixada no suporte inferior da amos-
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FIGURA 24. REPRESENTAÇÃO ESQUEMÁTICA DA COLUNA DE PLUÊKCIA. 
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tra e o outro extrerr.o atravessa centralmente a placa fixada no 

final das varetas de suporte da coluna e cujo comprimento pede 

ser regulado utilizando-se uma roldana. 

A deformação da amostra é monitorada por 

meio de um sensor indutivo de deslocamento do tipo LVDT (Linear 

Variable Differential Transducer). O corpo do sensor é fixado na 

parte superior da coluna mediante chapas de sustentação e o caro 

ço magnético localiza-se dentro do corpo do sensor e é conectado 

ao suporte superior da amostra por meio de uma vareta fina de In 
t 

var. Uma deformação da amostra provoca um deslocamento do caroço 

dentro do corpo do sensor, o qual induz um sinal elétrico propor; 

cional ao deslocamento ocorrido. 

O sistema de aquecimento necessário nos teŝ  

tes de fluência em temperaturas altas, consta de um fome elétri 

co miniaturizado, de um dispositivo de regulagem e de tennopares. 

O forno elétrico é constituído de um tubo 

cilíndrico de aço inoxidável com parede de 0,5 mm de espessura , 

no qual se encontra enrolado o elemento aquecedor. As dimensões 

e geometria deste forno são mostradas nas figuras 25 e 26. Este 

forno foi projetado e construído na Divisão de Danes de Radiação 

(TFD) do IPEN-CNEN/SP, cem as dimensões que permitissem inseri-

lo na coluna de fluência e atingir temperaturas na faixa requer_i 

da nos testes (700°C). 

O elemento aquecedor é uma resistência do 

tipo Thermocoax, formado por um fio central da liga Ni-Cr 80/20 

com um isolamento de Oxido de Magnésio e recoberto com una capa 

de Inconel. 

A figura 27 mostra esquematicamente uma sec 

ção do elemento aquecedor. 
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Dimensões em : mm 
Espessura da parede : 0,5 mm 

FIGURA 25. DIMENSÕES E GEOMETRIA DO FORNO ELÉTRICO. 

FIGURA 26. FORNO ELÉTRICO E PLACAS DEFLETORAS. 
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l l mm 

//'///s/s/ss#, 'Mrs'S"S'SMr/f*sSt 

I 0, 3mm 

1 

-•Níquel-Cromo 80/20 

-»óxido de Magnésio 

-»Inconel 

FIGURA 27.1 SECÇÃO DO ELEMENTO AQUECEDOR. 

Para se obter uma temperatura constante, ne­

cessária aos testes de fluencia, utilizou-se um regulador de tem 

peratura programável que permitiu realizar aquecimentos lineares 

da temperatura ambiente até a temperatura de teste e manter esta 

temperatura com uma variação de + 1°C durante todo o experimento. 

Como sensores térmicos foram utilizados termopares de NiCr - Ni . 

0 ternopar que monitora a temperatura da amostra é isolado com 

um encapamento de fibra de vidro em uma das extremidades (ponta 

quente) e colocado na região central em contato com a amostra, 

enquanto que o termopar utilizado na regulagem, também com isola_ 

mento de fibra de vidro, é fixado na parte central e externa do 

forno. A estabilidade da temperatura durante operação foi otimi­

zada utilizando-se um jogo de placas defletoras colocadas em am­

bos os extremos do forno elétrico e com isolamento térmico extejr 

no à coluna. 

Todos os elementos da coluna são inseridos 

em um tubo de quartzo de 90 cm de comprimento e 57 mm de diâme­

tro externo, com parede de 2,5 mm de espessura. Esse tubo contém, 
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acopladas em suas extremidades, flanges de alto vácuo, ac quais 

permitem: superiormente, interligar este a flange que sustenta 

os elementos da coluna e, inferiormente, o acoplamento ao siste­

ma de vácuo. O sistema total formado pelos elementos da coluna 

e o tubo de quartzo que os contém é denominado C-.v.una de Fluên-

cia. 

Nas condições operacionais decsa coluna, a 

estabilidade da temperatura interna é otimizada isclando-se ex­

ternamente o tubo de quartzo, na região do forno elétrico , com 

um revestimento de amianto e folhas de Alumínio. 

II.1.2.DISPOSITIVO DE IRRADIAÇÃO 

0 dispositivo utilizado para a irradiação 

com neutrons das amostras metálicas finas é o mesmo usado em tra 

balhos prévios ' ' ^realizados na Divisão de Danos de Radiação 

(TFD) do IPEN - CNEN/SP. Os componentes principais deste dispos_i 

tivo e a maneira como este é colocado na posição de irradiação 

no reator IEA-R1 são mostrados esquematicamente na figura 28. 

0 sistema de irradiação é formado por um tu 

bo cilíndrico de Alumínio fechado em sua extremidade inferior , 

possuindo na parte superior um cabeçal no qual está inserido um 

tubo flexível, que permite acoplá-lo a um sistema de fixação me­

cânica e colocá-lo na posição de irradiação no caroço do reator. 

As amostras a serem irradiadas são coloca­

das dentro do tubo de irradiação, na altura do plano médio do ca 

roço do reator, suspensas por um suporte. Na figura 29 podem ser 

vistos detalhes do dispositivo de irradiação. 



manometro 

tubo flexível 

caroço 
do 

reator 

plano médio — 

nivel - oguo 

tubo de irradiação 

Amostras 

FIGURA 28. dONTAGEM DO DISPOSITIVO DE IRRADIAÇÃO DENTRO DO CARO­

ÇO DO REATOR IEA-R1. 
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_rv 

tubo 
flexível , . 

tubo de 
irradiação 

dimensões em mm 

FIGURA 29. DETALHE DO DISPOSITIVO DE IRRADIAÇÃO COM NEUTRONS, 

MOSTRANDO O TU30-SUP0RTE E AS FLANGES PARA AS CONE 

XÕES ELÉTRICAS E ATMOSFERA CONTROLADA. 

O tubo flexível é de borracha sintética com 

um revestimento de malha de aço. possuindo uma extremidade aco-
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piada ao tubo de irradiação e a outra, em um conector múltiplo 

em forma de T, conforme consta da fiaura 30. 

termo-
pares f*^ 

conexão 
do 

termopar 
! 

dimensões em mm manometro 

FIGURA 30. TUBO FLEXÍVEL, COM SEUS ACOPLAMENTOS. 

Pelo conector em forma de T, e através do 

tubo flexível, é possível modificar as condições ambientais na 

qual se realiza a irradiação das amostras, injetando-se gases co 

mo Hélio ou Argônio ou evacuando-se o sistema. A monitoração da 

temperatura de irradiação (aquecimento Gama) é feita utilizando-

se termopares de NiCr - Ni. 

II.1.3. DISPOSITIVO PARA IMPLANTAR PARTÍCULAS ALFA 

0 gás Hélio é introduzido nas amostras de 

aço inoxidável por meio da técnica de implantação de partículas 

Alfa utilizando-se o ciclotron CV-28 do IPEN-CNEN/SP. Na figura 

31 é mostrada uma representação esquematica do arranjo experimen 

tal usado para implantar Hélio em amostras finas de aço inoxidá-
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vel a serem utilizadas em testes de fluência apes implantação e 

adicionalmente são apresentados alguns valores típicos de uma im 

plantação nesse material. 

FEIXE DE 

<X -28M«v! 

AMOSTRAS 

-•—A'GUA 

BLOCO OE COBRE 

MOTOR 

FOLHAS OE 
ATENUAÇÃO 
OE ENERGIA 

VALORES T Í P I C O S 

Ãl - 15 M«V 
Q • 100 W 
j s l3^JA/cm2 

— » l 4 0 p p m He /h 

120 pm di espessura em 
aço inoxidável 

DISCO ROTATÓRIO 

FIGURA 31. ARRANJO EXPERIMENTAL PARA A IMPLANTAÇÃO DE HÉLIO EM 

AMOSTRAS FINAS. 

Na figura 32 são mostradas esquematicamente, 

os elementos principais do dispositivo de implantação, o qual é 

constituído por uma janela de colimação do feixe, construída de 

Alumínio e refrigerada cem água, que torna possível delimitar a 

área a ser irradiada. Um elemento importante desse dispositivo é 

o atenuador de energia, que permite obter uma distribuição homo­

gênea do Hélio em todo o volume da amostra. Este é composto por 

24 folhas de Alumínio com espessuras que variam entre 100 a 300 

jjjn para o caso de implantar amostras de aço inoxidável com 100 
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/jm de espessura. As folhas de Alumínio são fixadas err. um discc 

rotatório, também de Alumínio, impulsionado por um motor e aco­

plado a um dispositivo que permite dissipar o calor do sistema 

de atenuação de energia. Outro constituinte importante do dispo­

sitivo de .implantação é o suporte de amostras, o qual é formado 

por um bloco de Cobre refrigerado com água,que permite a realiza^ 

ção de implantações em temperatura ambiente. As amostras a serem 

implantadas são soldadas com índio no bloco de Cobre na direção 

da linha do feixe. O índio fornece estabilidade mecânica às amos 
1 

trás e um 'bom contato térmico entre as amostras e o bloco para 

uma eficiente dissipação térmica durante a irradiação. 

ÁGUA DE REFRIGERAÇÃO 

"\_ AMOSTRAS 

BLOCO OE 
COBRE 

ATENUADORES OE ENERGIA 

COLIMADOR (Al ) 

ÁGUA 
OE 

REFRIGERAÇÃO FEIXE OE 

PARTÍCULAS OC 

FIGURA 32. REPRESENTAÇÃO ESQUEMÁTICA DO DISPOSITIVO PARA 

IMPLANTAR HÉLIO. 
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II.2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL 

II.2.1. AMOSTRAS UTILIZADAS 

I 

i Os aços inoxidáveis au s t en í t i co s são arnpla-
t 

mente utilizados na tecnologia nuclear devido às suas proprieda -

des de resistência a corrosão, resistência mecânica em altas tem­

peraturas e estabilidade em longos tempos de operação. Os aços do 

tipo 316 são freqüentemente utilizados como materiais estruturais 

e de revestimento em reatores de potência. Dada a sua importância 

tecnológica, no presente trabalho são estudadas amostras de aço 

inoxidável austenítico do tipo 316, da firma Hamilton, fornecidas 

pelo KFA-Jülich. Na tabela 1 é dada a composição química destas 

amostras. 

TABELA 1 

COMPOSIÇÃO QUÍMICA DO AÇO INOXIDÁVEL AUSTENÍTICO TIPO 316. 

Ni 

11,43 

Cr 

17,35 

Mo 

2,24 

Mn 

0,89 

Si 

0,54 

C 

0,048 

S 

0,019 

P 

0,031 

Fe 

completa 

100% 

% em peso 
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O material original fci cortado em chacaj e 

laminado até uma espessura de aproximadamente 200jim, seguido de 

um recczimento a 1050 CC durante 1 hora em vácuo menor que 10 

Torr. Este material recozido foi trefilado até serem obtidas fo­

lhas cem espessura final de 100 jum, atingindo assim 50% de redu­

ção. Amostras com a geometria e dimensões mostradas na figura 33 

foram cortadas por eletroerosão. 

00 

19 

33 

i 
4 _! 

15 

Dimensões em : mm 
Espessura : 100/im 

FIGURA 33. FORMA E DIMENSÕES DAS AMOSTRAS DE AÇO INOXIDÁVEL TI­

PO 316 COM 50% DE REDUÇÃO A FRIO. 
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II.2.2. IRRADIAÇÃO DAS AMOSTRAS 

As amostras de aço inoxidável tipo 316 foram 

irradiadas com neutrons rápidos de energia Esl HeV no reator IEA-

Rl do IPEN-CNEN/SP. Esta irradiação foi realizada durante 43 ho­

ras, a uma.temperatura média de 87"C devida ao aquecimento Gama, 
1 -2 17 

em vacuo de 10 Torr, totalizando um fluxo integrado de 8,6 10 
2 

n/cm . 

Um conjunto de 10 amostras fci colocado em 

um suporte composto por duas placas de Alumínio. A disposição das 

amostras no suporte é mostrado esquematicamente na figura 34. 

O suporte foi fixado em uma vareta de Alumínio e introduzido no 

tubo de irradiação, numa posição tal que o plano médio das amos­

tras coincida cem o plano médio horizontal do caroço do reator. A 

posição ocupada pelo dispositivo de irradiação no caroço do rea­

tor é identificada pelo número 36 e está esquematizada na figura 

35. A temperatura de irradiação devida ao aquecimento produzido 

pela radiação Gama ( í-heating) foi monitorada cem um termopar fi 

xado dentro do suporte, junto às amostras. 

Após o período de irradiação, a maior parte 

do decaimento radioativo das amostras ocorreu dentro do dispositi 

vo de irradiação imerso na piscina do reator. Posteriormente ao 

decaimento das amostras, até estas atingirem níveis permissíveis 

para a sua manipulação, foram iniciados os testes de fluência. 
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-»tubo de irradiação 

-*termopar 

'haste de Alumínio 
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10 cm 

amostras 

FIGURA 34. SUPORTE DE AMOSTRAS PARA IRRADIAÇÃO NO REATOR 

IEA-R1. 
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[VI Combustível 

||í| Refletor 

•I Barras de segurança 

[\J Posições para irradiação 

1* [ Instrumentação 

GRESIL-2 - Posição n?36 
(posição de irradiação) 

FIGURA 35. POSIÇÃO DE IRRADIAÇÃO NO REATOR IEA-R1. 

II.2.3. IMPLANTAÇÃO DAS AMOSTRAS COM PARTÍCULAS ALFA 

As implantações do Hélio nas amostras de aço 

inoxidável foram realizadas utilizando-se ura feixe de partículas 

Alfa de 28 MeV do ciclotron CV-28 do IPEN-CNEN/SP. Duas amostres 
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T-"~.~- " P 2 foram fixadas ccrn índio no pcrta-alvo e imp! an-

tâneamente em temperatura ambiente e em vácuo de aproximadamente 

.-D 10 Torr. As amostras foram irradiadas com uma corrente media de 

2 ~ 

0,8 A/cm , das quais 6 amostras com um tempo de irradiação de Q5 

hera e outras 6 amostras durante 3 horas, atingindo concentrações 

de 5 appm e de 26 appm de Hélio nas amostras, respectivamente. 

O controle da homogeneidade do Hélio implan­

tado foi realizado utilizando-se filmes fotográficos. 

II.2.4. MONTAGEM DAS AMOSTRAS PARA OS TESTES DE FLUÊNCIA 

A montagem de amostras finas, tanto as irra­

diadas como as não irradiadas, em seu suporte é realizada utili­

zando-se um dispositivo de montagem, o qual é mostrado na figura 

Jo. 

FIGURA 36. DISPOSITIVO DE MONTAGEM E O SUPORTE DE AMOSTRAS. 
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Este dispositivo permitiu a realização da 

montagem cem menores riscos de deformar a amestra e tornou pessí. 

vel o alinhamento da amostra em seu suporte, de maneira que o e_i 

xo longitudinal desta coincidia com o eixo do sistema de aplica­

ção da tensão em testes uniaxials. 

O suporte da amostra é feito de liga Invar 

e é formado por duas peças que prendem, entre elas, cada extremi 

dade da amestra. Após a montagem da amostra em seu suporte, eram 
i 

colocados dois protetores laterais que forneciam estabilidade me 

cânica ao conjunto e permitiam o transporte e a sua montagem na 

coluna de fluência. Na figura 37 é mostrada, esquematicamente , a 

disposição final das amostras após a montagem. 

j eixo longitudinal da 
j coluna de fluência 

(a) 

(b) 

dimensões em mm 

(a),(b)rsuporte da 
amostra 

FIGURA 37. DISPOSIÇÃO FINAL DA AMOSTRA EM SEU SUPORTE. 
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No caso de amostras implantadas com partícu 

Ias Alfa foram necessários semente alguns dias para atingirem cs 

níveis permissíveis de radioatividade e serem manipuladas. Para 

as amostras irradiadas com neutrons, as quais possuiam alta ati­

vidade e necessitavam de um intervalo de tempo maior de decaimen 

to, foi necessário construir uma câmara de proteção,formada por 

paredes de tijolos de chumbo e um visor de vidro de chumbo usado 

na manipulação de material radioativo, como mostra a figura 3ã . 
I 

A montagem dessas amostras em seu suporte foram realizadas no in 

terior dess'a câmara, seguindo os procedimentos estabelecidos pe­

lo serviço de proteção radiológica. 

FIGURA 38. CÂMARA DE CHUMBO COM VISOR. 

II.2.5. CALIBRAÇÂO DA MOLA E DO SENSOR INDUTIVO DE DESLOCAMENTO 
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Nas condições de vácuo am que normalmente a 

ccluna de fluência opera e principalmente devido a secção trans-

2 

versai reduzida das amostras utilizadas (2,0 x 0,1) mm , sao ne­

cessárias somente cargas de 2 a 6 Kgf para se atingir tensões de 
2 

10 a 30 Kgf/mm (100 a 300 MPa), intervalo este de tensão fre­

qüentemente utilizado na pesquisa de materiais. Estas cargas são 

fornecidas por molas, as quais foram projetadas considerando- se 

dois aspectos: um que ela forneça a força necessária para o tes­

te e o outro, que ao mesmo tempo mantenha a tensão constante du 

rante todo 'experimento de fluência. As condições dimensionais 

que a mola deve satisfazer para fornecer tensão constante em um 

teste de fluência são dadas no apêndice 1. 

As molas são calibradas utilizando-se pesos 

aferidos e um vernier com precisão de décimos de milímetro. As 

curvas de calibração obtidas são mostradas na figura 39, cujos 

valores foram ajustados pelo método dos mínimos quadrados, o que 

nos permitiu determinar as constantes das molas, as quais são: 

para a mola número 2 de 468 gf/mm, e para a mola número 5 de 319 

gf/mm. 

Para a calibração do sensor de deslocamento 

indutivo tipo LVDT, utilizou-se o amplificador linear MBS 5207 e 

um micrõmetro que permite medir deslocamentos do sistema mecâni­

co do sensor com uma precisão da ordem de microns. As respostas 

elétricas correspondentes a esses deslocamentos foram ampliadas 

linearmente e quantificadas digitalmente em um multímetro. A cur 

va de calibração do sensor utilizado é mostrada na figura 40. os 

valores da calibração foram ajustados pelo método dos mínimos 

quadrados, obtendo-se o fator de amplificação de 218 mV/mm. 
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FIGURA 39. CURVAS DE CALIBRAÇÃO DAS MOLAS. 
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FIGURA 40. CURVA DE CALIBRAÇAO DO SENSOR DE DESLOCAMENTO. 
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II.2.6. DETERMINAÇÃO DO PERFIL TÉRMICO DO FORNO 

Os testes de fluência são realizados em con­

dições de temperatura constante. Nos experimentos realizados, es_ 

ta condição foi atingida utilizando-se um forno elétrico com 

uma geometria que fornece uma temperatura constante ao longo de 

todo o comprimento da amostra. A eficiência e o perfil térmico 

do forno elétrico foram determinados em testes preliminares. O 

perfil térmico foi levantado usando-se um conjunto de temcpares, 

cujos terminais (pontas quentes) foram fixados simetricamentes em 

relação ao plano médio, sobre o eixo longitudinal do forno. Na 

figura 41 pode ser visto o perfil térmico do forno. Observa-se que 

a variação da temperatura é de - 2 'C numa faixa de 20 mm da par­

te central do forno. 

-»• eixo central 

__ 1 

Ç 

.3 
c 

..-£ 

f 511 
i 512 

*513 
j514 

• 515 
»_5l_5_. 

• 514 

4 513 
t 510 
508 

f 506 

D 

_ jolano. médio 

** ei emento 
3 aquecedor 

FIGURA 41. PERFIL TÉRMICO DO FORNO. 
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II.2.7. PROCEDIMENTOS PARA OS TESTES DE FLUENCIA 

Antes dos testes de fluencia eram realizadas 

as seguintes operações: 

1 - controle do isolamento elétrico do forno e dos ter_ 

mopares e posicionamento destes em relação a amostra, 
t 

- controle do funcionamento do sensor de deslocamen­

to indutivo na taxa adequada para as medidas de fiuência e 

- controle do sistema de fixação mecânica dos diver­

sos elementos integrantes da coluna de fiuência. 

Todos os testes de fiuência foram realizados 
—5 

em vácuo menor que 10 Torr. Este vácuo foi atingido no tempo 

aproximado de duas horas, usando-.se um sistema de alto vácuo. 

O aumento de temperatura de cada amostra foi 

feito de forma linear, de modo que a temperatura de teste era atin 

gida em 1 hora. Foi possível a realização desse procedimento devi 

do a utilização de um programador de temperatura. Após ser atingi 

da a temperatura de medida de fiuência e antes de ser aplicada a 

carga na anostra, a região aquecida era mantida nessa temperatura 

durante 20 minutos para garantir a estabilização térmica do con­

junto. A aplicação da carga na amostra efetuou-se por meio do sis_ 

tema tensivo da coluna de fiuência e a deformação da amostra foi 

monitorada pelo sensor indutrvo de deslocamento. Durante os tes­

tes de fiuência, os valores da deformação e a temperatura da amos­

tra foram registrados em um registrador de dois canais. Paralela-
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mente, leituras diretas dos valores desses parâmetros foram fei­

tas, utilizando-se um multímetro digital. 

0 procedimento para os testes de fluência 

em amostras irradiadas com neutrons foram similares aos utiliza­

dos em amostras não irradiadas e as implantadas cem partículasoC, 

com a diferença de que para as primeiras foram necessárias algu­

mas medidas de segurança e de proteção radiológica. Para isto , 

construiu-seiuma estrutura de blindagem ao redor da coluna cem 

tijolos de concreto e de chumbo e aço, como mostra a figura 42. 
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FIGURA 42.PROTEÇÕES DE TIJOLOS DE CONCRETO E DE CHUMBO UTILIZADAS 

DURANTE OS TESTES DE FLUÊNCIA EM AMOSTRAS IRRADIADAS 

COM NEUTRONS. 
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II. 2.8. PREPARAÇÃO DE AMOSTRAS PARA OBSERVAÇÕES MET? '..OGRAFICAS E 

DE MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE TRANSMISSÃO (MET) 

Para as observações metalcgráficas ao lenço 

da espessura das amostras, chapinhas do material de (10x0,1) mm 

foram embutidas em resina acrílica e a seguir passadas em lixas 

de SiC na seguinte seqüência granulometrica: 180, 240, 320,400 e 

600. A seguir, foi feito polimento com oxido de Cromo contendo 

partículas de 1 ̂ om, com Alumina de 0,3 jum e finalmente com Alumi­

na de 0,05 jam, todas em suspensão «qüosa. Terminado o processo 

de polimento, as amostras foram lavadas com água destilada, ál­

cool e secadas com ar quente. 

Devido ao alto grau de deformação plástica 

do material, os delineamentos dos contornos de grãos nas amos­

tras foram realizados usando-se técnicas eletrolíticas. A solu­

ção utilizada continha: 60% de HN03 e 40% de água destilada. 0 

processo eletrolítico foi realizado com 2 V de tensão e 4 A de 

corrente durante 27 segundos. 

* 0 preparo das amostras para as observações 

com microscópio eletrônico de transmissão foi realizado efetuan-

do-se um polimento eletrolítico a jato. A solução usada foi 80% 

de Ácido Perclorico e 20% de Metanol, com -15 V de tensão e -200 

mA de corrente a uma temperatura de ~09C. 
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RESULTADOS OBTIDOS 

III.l. MICROESTRUTURA 

As condições iniciais do aço inoxidável ti­

po 316 com 50% de redução a frio foram determinadas utilizando -

se técnicas metalográficas e de microscopia eletrônica de trans­

missão. 

Uma observação prévia da morfoloçia superf_i 

ciai das amostras mostra uma superfície brilhante, característi­

ca de materiais fortemente deformados. 

Observações no microscópio óptico Zeiss, m£ 

dele POL III, foram realizadas ao lenço da espessura das amos­

tras (100 jum) . Um exemplo de uma das zonas observadas é mostra­

do na figura 43. Observa-se que os grãos são alongados na dire­

ção de trefilação, evidenciando a morfoloçia de um material com 

alto grau de deformação plástica. Realizando-se as contagens do 

número de grãos contidos em diferentes posições da espessura das 

amostras, obceve-se em média 12 grãos, o que eqüivale a uma lar-
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gura média em cada grão de aproximadamente 9 ̂ m. 

FIGURA 43. MORFOLOGIA GRANULOMÉTRICA DAS AMOSTRAS. 

A microestrutura do material em condições 

iniciais é mostrada na figura 44 < as quais foram observadas uti­

lizando-se um microscópio eletrônico de transmissão de 200 KV 

JEM-200C. 

Na figura44(a) observam-se grãos alongados 

e bem definidos devido ao processo de laminação a que foi subme­

tido o material. Na figura 44(b) evidencia-se uma junção tripla 

de grãos bem definidos, zonas claras e escuras devido a proble­

mas de contraste que é característica de materiais altamente de­

formados, não sendo ainda observados precipitados nos contornes 

de grãos. A figura 44(c) é uma vista ampliada de uma região do 

interior do grão, onde se observa uma alta densidade de discer-



81 

Í . - Í / " ? ^ ' ^ 

(a) 

(b) 

(c) 

'• 6'áüm ' 
FIGURA 44.' MICROESTRUTURA DO AÇO INOXIDÁVEL TIPO 310 COM 50% DE 

REDUÇÃO A FPIO. 
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dâncias, possíveis anéis de disccrdâncias e alguns precipitados. 

Em resumo, a microestrutura inicial do material é ccmpcsta de 

grãos alongados, bem definidos, contendo uma alta densidade de 

discordâncias e precipitados em seu interior. 

A microestrutura do material inicial irra-

17 2 « 
diado com um fluxo integrado de 8,6 10 n/cm de neutrons rápi­
dos é mostrada na figura 45. 

< r ^ — '_ -4*. - S..:*. •:••-» ^f»í 

i.. 

(a) 

(b) 

0,5 um 

FIGURA 45. MICROESTRUTURA DO MATERIAL IRRADIADO COM NÊUTRONC 

RÁPIDOS. 
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Nesta figura observa-se basicamente uma ni-

croestrutura similar a do material não irradiado, isto é, preseri 

ça de grãos alongados e zonas de grande contraste, característi­

cas de materiais fortemente deformados. Um detalhe ampliado do 

interior de um grão, figura 45 (b) , mostra que o efeito da irra­

diação manifesta-se micrcestruturalmente por um aumento no núme­

ro de anéis de discordâncias e de precipitados. 

I 

i 

III.2. TESTES DE FLUENCIA 

Todos os testes de fluencia foram realiza­

dos em vácuo de 10 Tcrr, numa gama de temperatura de 650 °C a 

700*C e tensões de 200 MPa e 300 MPa. Os parâmetros dos testes 

de fluencia e os resultados representativos obtidos em uma serie 

de experimentos realizados nas amostras não irradiadas e irradia_ 

das cem neutrons e partículas Alfa são mestrados na tabela 2. Os 

valores das taxas de deformação média foram calculados utilizan-

dc-se a relação: 

<£>- deformação ao atingir a fratura (26) 
intervalo de tempo ate a fratura 

Curvas representativas dos testes de fluên-

cia realizados em amostras em condições iniciais a diferentes 

temperaturas e tensões são mostradas nas figuras 46 e 47 e igual­

mente, na figura 48 são dadas as curvas de fluencia obtidas nos 

testes realizados nas mesmas condições de temperatura e de ten­

são, em amostras irradiadas com neutrons com um fluxo integrado 
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de 8,6 10 n/cm*". As primeiras curvas obtidas em testes de 

fluência realizados em amostras implantadas cem Hélio e testadas 

nas mesmas condições de temperatura e de tensão dos casos ante­

riores, são mostrados na figura 49. 



TABELA 2 

RESULTADOS DOS TESTES DE FLUÊNCIA. 

T E S T E S D E F L U Ê N C I A 

P A R Â M E T R O S 

A m o s t r a s 

N^ 

20 

29 

2fe-

c-

I-r> 

1 - 2 

1 - 1 

A I - 4 

A I - 3 

A I - 2 

A I - 1 

C I i e 

(ppma) 

— 

— 

— 

— 

— 

0 5 

0 5 

2 6 

2 6 

T e n s ã o 

(MPa) 

200 + 6 

200 + 6 

200 + ». 

300 + 9 

200 + 6 

200 + 6 

200 + 6 

200 + (> 

200 + 6 

200 + 6 

200 + 6 

T e m p e r a t u r a 

T 

( C) 

650 + 2 

(.7 5 + 2 

700 + 2 

' .50 + 2 

G50 + 2 

675 + 2 

700 + 2 

675 + 2 

700 + 2 

6 7 5 + 2 

700 + 2 

R E S U L T A D O S 

DefOJ maçao 
p a r a 
f r a t u r a : t , c 

1 2 , 2 + 0 , 2 

] 9 . 5 + 0 , 3 

2 5 , 6 + 0 , 4 

1 2 . 4 + 0 , ? 

1 1 , 6 + 0 , 2 

1 8 , 1 + 0 , 2 

2 0 , 5 + 0 , 3 

2 , 0 0 + 0 , 0 2 

1 ,60 + 0 , 0 2 

2 , 3 0 + 0 , 0 2 

0 , 2 0 + 0 , 0 1 

'l'empo d e 
r u p t u r a : t 

00 
2 2 6 , 0 0 + 0 , 0 1 

4 3 . 3 0 + 0 , 0 1 

J 0 . 5 0 + 0 , 0 1 

7 4 , 5 0 + 0 , 0 1 

21.1 , 0 0 + 0 , 0 1 

4 2 , 2 0 + 0 , 0 1 

9 , 5 0 + 0 , 0 1 

7 , 8 0 + 0 , 0 1 

1 ,00 + 0 , 0 1 

0 , 6 0 + 0 , 0 1 

1 ,40 + 0 , 0 1 

Taxa d e 
d e f o r m a ç ã o 
m é d i a : < ê > 

( 5 , 4 0 + 0 . 0 7 ) . I O " 4 

( 4 , 4 9 + 0 , 0 7 ) . 1 . 0 " í 

( 2 , 4 4 + 0 , 0 4 ) . ]()~'í 

( 1 , 7 0 + 0 . 0 ' J ) . 1 0 " 3 

( 5 , 5 0 + 0 , 0 7 ) . . 1 0 " 4 

( 4 , 2 9 + 0 , 0 5 ) . I O - 3 

( 2 , 2 0 + 0 , 0 3 ) . 1 0 ~ 2 

( 2 , 6 2 + 0 , 0 3 ) . 1 0 " * 

( 1 , 6 0 + 0 , 0 2 ) . 1 0 " 2 

( 2 , 7 0 + 0 , 0 3 ) . 1 0 ~ "* 

( 1 , 4 0 + 0 , 0 . l ) . 1 0 ~ 3 
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FIGURA 47. CURVAS DE FLUÊNCIA DE AMOSTRAS NÃO IRRADIADAS, TESTADAS A 650*C EM DIFERENTES TENSÕES 
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FIGURA 48. CURVAS DE FLUÊNCIA DE AMOSTRAS IRRADIADAS COM NEUTRONS, TESTADAS A 200 MPa EM DIFE­

RENTES TEMPERATURAS. 
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FIGURA 49. CURVAS DE FLUÈNCIA DE AMOSTRAS IMPLANTADAS COM PARTÍ­

CULAS ALFA, TESTADAS A 200 MPa EM DIFERENTES TEMPERA­

TURAS E COM DIFERENTES CONCENTRAÇÕES DE HÉLIO. 
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III.3. MICROSCOPIA ELETRÔNICA DE TRANSMISSÃO 

Algumas das observações microscópicas real_i 

zadas em regiões próximas às zonas de fratura das amostras não 

irradiadas'e irradiadas com neutrons, testadas em diferentes tem 

peraturas e, a 200 MPa são mostradas nas figuras subsequentes. AJL 
i 

guns exemplos da microestrutura observada nas amostras não irra­

diadas e testadas a 650 °C são mostrados na figura 50. Na figura 

50 (a) cbservam-se: a presença de precipitados no contorno de 

grão, zonas com alta deformação e formação de estruturas celula­

res. Na figura 50 (b) , zonas altamente deformadas e subgrãos cem 

alguns.precipitados são observados. A figura 50(c) é um detalhe 

da figura 50 (b), onde se observam zonas escuras como efeito de 

contrasts e no interior dos subgrãos alguns precipitados e dis-

cordâncias ancoradas a eles. 

Para as amostras não irradiadas e testadas 

a 675BC, alguns exemplos da microestrutura observada são mostra­

dos na figura 51 . 

Na figura 51, (a) é observada uma "rede" de 

discordâncias no interior do subgrão e precipitados dentro e nos 

contornos do subgrão. A figura 51 (b) mostra uma distribuição de 

precipitados maiores e bem definidos no subgrão e no contorno. 

Observam-se ainda grandes áreas em restauração e regiões que per 

manecem com alto grau de deformação. Na figura 51 (c) observa-se 

o crescimento de subgrãos em ambos os lados de um contorno de 

grão e nota-se claramente a presença de precipitados no interior 

dos subgrãos. 
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(a) 

(b) 

(c) 

1 jim 

FIGURA 50. MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS NÂO IRRADIADAS E TESTADAS 

A 650*C. (AMOSTRA N2 20) 
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5>im 
H 

(a) 

(b) 

(c) 

FIGURA 51. MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS NÃO IRRADIADAS E TESTADAS 

A 675°C. (AMOSTRA Ne 29) 
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Alguns exeraplcs da microestrutura observa­

da nas amostras não irradiadas e testadas a 700 °C são mostrados 

na figura 52 . 

(a) 

(b) 

0,5 jum 

FIGURA 52. MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS NÃO IRRADIADAS E TESTADAS 

A 700 "C. (AMOSTRA NS 25) 
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Na figura 52 (a) tem-se nc interior do suo 

grão um grande número de precipitados de diferentes tamanhos,cn 

de existe uma interação entre esses precipitados e as discordân 

cias presentes. Observam-se ainda áreas altamente deformadas e 

o avanço do subgrão para essa área encruada no processo de res­

tauração. Na figura 52 (b) mostra-se um detalhe ampliado de um 

subgrão na qual podem ser observados claramente os precipita­

dos de diversos tamanhos, alguns deles com discordâncias anco­

radas. 

Para as amostras irradiadas com neutrons e 

testadas a 650 °C são mostradas, na figura 53 , algumas das obseir 

vações microestruturais realizadas. 

Na figura 53 (a) tem-se subgrãos claros e 

escuros como conseqüência da reflexão e do contraste. Os sub -

çraos são bem definidos. Os precipitados localizam-se tanto no 

interior como no contorno do subgrão. Na figura 53 (b) pode se 

ver um detalhe ampliado de um subgrão, no qual são observados 

precipitados bem definidos e de diferentes tamanhos e algumas 

discordâncias ancoradas nos precipitados (pinning effect). Nota_ 

se ainda a presença de discordâncias no contorno do subgrão. 

Alguns exemplos da microestrutura observa­

da nas amostras irradiadas corn neutrons e testadas a 675 °C são 

mestrados na figura 54 . 

Na figura 54 (a) são observados grandes 

áreas restauradas e precipitados maiores distribuídos no inte­

rior do subgrão, os quais estão interagindo com discordâncias. 

Na figura 54 (b) têm-se a presença de uma "rede" de discordân -

cia e precipitados no interior do subgrão. As zonas escuras são 

problemas de contraste e possível conseqüência do preparo das 
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( a ) 

0,5 jum 
•i 

(b ) 

5URA 5 3 . MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS IRRADIADAS COM NEUTRONS 

E TESTADAS A 650*C. (AMOSTRA NS 1-5) 
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pn 

( a ) 

(b) 

jam 

FIGURA 5 4 . MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS IRRADIADAS COM NEUTRONS 

E TESTADAS A 6 7 5 S C . (AMOSTRA N2 1 - 2 ) 
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Para as amostras irradiadas com neutrons e 

testadas a 700 t, algumas das observações microestruturais realjl 

zadas são mostradas na figura 55. 

(a ) 

1 pm 

(b) 

1 fim 

FIGURA 5 5 . MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS IRRADIADAS COM NEUTRONS 

E TESTADAS A 700 "C. (AMOSTRA 1 - 1 ) 
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Na figura 55 (a) observa-se grande redução 

do número de discordâncias no interior do subçrão. Tem-se inda 

poucos precipitados dentro do subgrao, com a maioria deles loca­

lizados nas proximidades ou nos subcontornos. Alguns precipita -

dos menores, localizados no interior dos subgraos, estão com dis 

cordancias ancoradas. Na figura 55 (b) observam-se dois subgraos 

num processo de formação de um >'iico subgrao e precipitados gran 
! 

des e bem definidos. 

1 
1 
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DISCUSSÃO DOS RESULTADOS 
I 

1 
i 

A espessura de 100 pia das amostras utiliza­

das neste trabalho está determinada em função da penetração máxi. 

ma das partículas Alfa de 28 MeV de energia inicial no aço inox^ 

dável. Por outro lado, os resultados dos testes de fluência em 

amostras finas reproduzem o comportamento das amostras maciças 

em fluência. Esta afirmação está fundamentada nos trabalhos pré-

(53) 

vios realizados por P. Jung e colaboradores , os quais deter­

minaram que os resultados dos testes de fluência realizados em 

amostras finas, com espessuras maiores que 25 pm, são equivalen­

tes aos resultados obtidos com amostras maciças (bulk specimens). 

Os testes de fluência foram realizados em 

amostras de aço inoxidável tipo 316 cem 50% de redução a frio, 

com tensões de 200 MPa e 300 Mpa e temperaturas entre 650 "C e 

70C 'C. As tensões utilizadas no presente trabalho são menores 

que a tensão de escoamento (Yield Stress) obtida em aço inoxidá­

vel tipo 316(54). 

As curvas representativas dos testes de 

fluência realizados em diferentes temperaturas e tensões em amos, 
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trás nas condições iniciais são "estradas nas figuras 45 e 47 . Ps 

ra as amostras irradiadas era neutrons e testadas nas mesmas tem 

peraturas e tensões do caso anterior, são dadas na figura48e pa 

ra as amostras implantadas com partículas Alfa com diferentes 

concentrações de Hélio, as curvas de fluência são mostradas na 

figura 49 . Os dados obtidos e calculados destas curvas constam 

da tabela 2. 

I As curvas de fluência obtidas mostram um 

comportamento similar em relação às suas formas, isto é, apresen 

tam um estágio de Fluência estacionário não bem definidos, prin­

cipalmente nos testes em temperaturas altas e a taxa de deforma 

ção aumenta continuamente até atingir a ruptura. Este comporta­

mento é característico dessa classe de aços ' 

A influência da tensão no comportamento das 

amostras testadas na mesma temperatura é mostrada na figura 47 . 

Observa-se que a deformação total permanece praticamente inalte­

rada enquanto que o aumento na tensão de 100 MPa produz uma di­

minuição no tempo de ruptura de<u70% e, consequentemente, um au­

mento na taxa de deformação calculada (tabela 2). Portanto, pode 

ser considerado que o efeito da tensão nesse tipo de aço inoxidá 

vel, medido na mesma temperatura, tem pouca influência na defor­

mação total e influi sensivelmente no tempo de ruptura. 

A influência da temperatura nes testes de 

fluência realizados a 200 MPa em amostras não irradiadas é mos­

trada na figura46. Dessa figura e dos valores dados na tabela 2 

pode ser concluído que o aumento da temperatura produz uma sens_í 

vel diminuição no tempo de ruptura (t_) e um aumento na deforma­

ção total ( £ _ ) . Pode-se observar que um aumento de 50*C na tem­

peratura de teste aproximadamente dobra o valor da deformação to 
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Corn a finalidade de comparar cs resultados 

obtidos e avaliar a confiabilidade do dispositivo utilizado nas 

medições de fluencia, são apresentados na tabela 3 os resultados 

da amostra número 25 e os resultados obtidos por A. A. Abou Zah-

ra e H. Schoeder1 e por A. Sagües em testes de fluencia 

realizados em aço inoxidável DIN 1.4970, o qual é equivalente ao 

aço utilizado neste trabalho. 

Da comparação entre os resultados da amos-

tra 25, que possui 50% de redução a frio, e da amostra da referên­

cia 54 ,com 13% de redução a frio, testadas na mesma temperatura 

e em tensões próximas, observa-se que tanto a deformação total 

como o tempo de ruptura, e portanto a taxa de deformação média, 

apasar da diferença de redução a frio, são concordantes. Por ou­

tro lado, quando se compara os resultados obtidos para a amostra 

25 com os resultados das amostras da referência 54 e referên -

cia 7 , as quais tiveram inicialmente 13% de redução a frio e 

após foram recozidas durante 24 horas a 8008C, observa-se uma di 

minuição de *o 60% na deformação total e um aumento de v 900% no 

tempo de ruptura. Portanto, testes realizados em tensões próxi­

mas e na mesma temperatura em amostras com diferentes porcenta­

gens de deformação mecânica (C.W.) mostram que tanto a deforma­

ção total como o tempo de ruptura permanecem em um valor compara 

vel, o que não ocorre quando os resultados de uma amostra defor­

mada a frio é comparado com cs resultados de amostras recozidas. 

Comparando-se as curvas da figura 56 e os âa 

dos da tabela 2 obtidos nos testes de fluencia realizados em 

amostras não irradiadas e irradiadas com neutrons, medidas sob 

mesmas condições de temperatura e tensão, observa-se que as cur-



TABELA 3. 

RESULTADOS COMPARATIVOS DA AMOSTRA N2 25 COM OUTROS TRADAIIIOS. 

T E S T E S D E F L U È N C I A 

Amostras 

N2 

25 

54 

** 
54 

7 

P A R Â M E T R O S 

Tensão:(T 

(MPa) 

200*6 

206 

206 

216 

Tempera tu ra :T 

Cc) 

70012 

700 

700 

700 

R E S U L T A D O S 

Deformação 
p a r a 

f r a t u r a : €. 

(%) 

25,6fc0,4 

22 ,33 

9 ,89 

8 ,30 

Tempo de 
r u p t u r a : t 

(h) 

1 0 , 5 0 Í 0 , 0 l 

12 ,12 

121 ,25 

122,00 

Taxa de 
deformação 
média : < 6 > 

( h - 1 ) 

( 2 , 4 4 Í 0 , 0 4 ) . 1 Õ 2 

1,8 . 10~ 2 

8 , 1 • I O " 4 

6 ,8 • I O " 4 

n-25, amostre» com 50% de redução a frio. 
* referência n254,amostra com 13% de redução a frio. 

**referência n$54,amostra com 13% de redução a frio e recozimento posterior durante 
24horas a 800*C. 

referência n? 7 , amostra com 13% de redução a frio e recozimento posterior durante 
24 horas a 800'C. 



FIGURA 56. 
t (h) 

CURVAS DE FLUÊNCIA DE AMOSTRAS NflO IRRADIADAS E IRRADIADAS COM NEUTRONS, TESTADAS A 

•"« 200 MPa E EM DIFERENTES TEMPERATURAS. 
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vas são praticamente coincidentes, possuindo uma maior diferença 

nas regiões próximas ao ponto de ruptura, principalmente para as 

amostras testadas a 700*C. Por outro lado, após uma análise deta 

lhada dos dados das curvas em diversos pontos destas e em cada 

temperatura, foi determinado que as diferenças não ultrapassam a 

uma porcentagem de 15% a 20%, exceto aos valores próximos do pon 

to de ruptura. Estas porcentagens estão incluídas na reprodutibi 

lidade obtida (nos testes de fluência realizados, a qual não ul­

trapassa a um limite máximo de 20%, valor este obtido igualmente 

em trabalhos prévios*7'5 'realizados com dispositivos de medida 

iguais. A diferença existente entre os valores da deformação to­

tal das amostras não irradiadas e irradiadas com neutrons no pon 

to de ruptura, principalmente para as amostras testadas a 700°C, 

indica uma certa tendência de fragilização devido a irradiação 

neutrônica. Porém, a irradiação a que foram submetidas as amos­

tras não produziu um efeito marcante no comportamento do materi­

al em fluência devido ao baixo fluxo integrado de neutrons 

17 2 
(0 = 8,6 10 n/cm ). Este resultado é ccncordante ainda com os 

estudos prévios realizados em amostras de aço inoxidável irradia 

do com neutrons, os quais indicam que o efeito da irradiação nas 

propriedades mecânicas torna-se detectável a partir de um fluxo 

integrado da ordem de IO 2 2 n/cm2 (2,4,12,23,29,55,56,57), 

Com a finalidade de analisar o tipo de fra­

tura das amostras não irradiadas e irradiadas com neutrons e tes_ 

tadas em diferentes temperaturas, foram realizadas observações 

com um microscópio óptico em diversas regiões da zona de fratura. 

Destas observações determinou-se que a fratura é do tipo trans-

granular tanto para as amostras não irradiadas como para as irra 
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diadas cera neutrons, o que mostra que a irradiação com o fluxo 

integrado utilizado também não afetou no tipo de fratura. 

Considerações qualitativas da microestrutu-

ra das amostras de aço inoxidável tipo 316 com 5056 de redução a 

frio, em condições iniciais, indicam que esta corresponde a de 

um material altamente deformado, contendo grãos alongados, zonas 

claras e escuras, que são conseqüência do alto grau de deforma­

ção, alta densidade de discordâncias e alguns precipitados e 
t 

anéis de discordâncias no interior do subgrão. 

O material após irradiação é microestrutu -

ralmente similar ao material não irradiado; o efeito da irradia­

ção manifesta-se por um aumento na densidade de anéis de discor­

dâncias e de precipitados. 

As observações qualitativas da microestrutu 

ra das amostras não irradiadas e testadas em fluência a diferen­

tes temperaturas indicam a ocorrência do processo de restauração, 

o qual normalmente apresenta-se em materiais testados em fluên -

cia, isto é, formação de subgrãos, de estruturas celulares, de 

rede de discordâncias dentro do subgrão, precipitados no interi 

or e nos contornos do subgrão. São ainda observadas zonas de al­

to contraste devido a deformação que permanece no material. 

Algumas variações marcantes são observadas 

em amostras testadas em temperaturas altas (700CC), onde os sub­

grãos estão quase que completamente sem discordâncias, os preci­

pitados estão localizados nos contornos de grãos e apenas algu­

mas discordâncias permanecem ancoradas em precipitados no inte­

rior do subgrão. 

A microestrutura observada qualitativamente 

nas amostras irradiadas com neutrons e testadas em fluência em 
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um intervalo de temperatura de 650 "C a 700 °C, resulta da influên 

cia combinada do efeito da temperatura e da irradiação, de :o.cdo 

que, a 650 "C observam-se zonas encruadas, subgrãos bem definidos, 

precipitados bem definidos localizados no interior do subçrão e 

algumas discordâncias interagindo com eles. A 675°C, observam 

se grandes áreas em restauração e precipitados maiores no inte­

rior do subgrão, os quais estão interagindo com algumas discor -

dâncias. Observam-se ainda estruturas formadas por "rede" de dis 
I 

cordâncias com precipitados no interior do subgrão. Na tempera -

tura mais alta em que foram testadas as amostras (700°C), obser­

vam-se uma grande redução da quantidade de discordâncias no inte 

rior do subgrão e a piesença de precipitados menores com discor­

dâncias ancoradas dentro do subgrão. Portanto, a microestrutura 

observada nas amostras irradiadas com neutrons corresponde ao 

resultado do efeito combinado dos diversos processos de restaura 

ção de um material altamente deformado e submetido à fluência e 

do efeito da irradiação neutronica que influi principalmente na 

formação e distribuição dos precipitados, assim como na distri -

buição e localização das discordâncias. 

Comparando-se as curvas da figura 57 e os 

dados da tabela 2 para as amostras não irradiadas e amostras cc.~ 

Hélio introduzido por implantação de partículas Alfa com concen­

trações de 5 e 26 ppma, testadas sob mesmas condições de temper^ 

tura e tensão, observa-se que estas apresentam um comportamento 

em fluência caracterizado por uma redução de<u90% no tempo de 

ruptura (tR) e na deformação total ( €.„) em relação ao material 

não irradiado. 

Das amostras implantadas e testadas a 200 

MPa e 700 "C, a amostra implantada com 26 ppma de Hélio (AI-1) 
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FIGURA 57. CURVAS DE FLUÊNCIA DE AMOSTRAS NÃO IRRADIADAS E IMPLAN 

TADA COM PARTÍCULAS ALFA COM DIFERENTES CONCENTRAÇÕES 

DE HÉLIO, TESTADAS A <h=200MPa EM DIFERENTES TEMPERATU­

RAS. 
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mostra uma perda de ductilidade de quase uma ordem de grandeza 

em relação à implantada com 5 ppma de Hélio (AI-3), enquanto 

que o tempo de ruptura em ambos atingem valores da mesma ordem 

de grandeza. 

No material implantado e testado a 200 MPa 

e 675 °C (AI-2 com 26 ppma e AI-4 com 5 ppma de Hélio) os tempos 

de ruptura e as deformações totais atingem valores similares ain 

da que as concentrações de Hélio difiram em um fator de aproxima 

damente 5 vezes. O efeito da concentração de Hélio para essa tem 

peratura e tensão manifesta-se na taxa de deformação durante as 

primeiras horas em fluencia na amostra com 5 ppma de Hélio em re 

lação a amestra com 26 ppma. Pode ser considerado que esse com­

portamento deve-se a influência da menor concentração de Hélio 

no processo de difusão deste gás e das mudanças microestruturais 

que ocorrem no material em fluencia nessa tensão e temperatura. 

Algumas observações preliminares com o mi­

croscópio eletrônico de transmissão foram realizadas nas amos­

tras com 5 ppma e 26 ppma de Hélio, testadas a 200 MPa e em tem­

peraturas de 675 °C e 7C0*C. Estas indicam que o material implan­

tado nao apresenta os estágios de restauração observados nas 

amostias não irradiadas e irradiadas com neutrons, testadas nas 

mesmas condições de temperatura e tensão. Este comportamento po­

de ser atribuído à ação dos átomos de Hélio ou de pequenos aglo­

merados deste gás, os quais dificultam a mobilidade das discor-

dâncias e precipitados, inibindo a restauração estrutural. 
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I CONCLUSÕES 

l 
i 

O comportamento em fluência do aço inoxidá­

vel tipo 316 com 50% de redução a frio foi estudado com tensões 

aplicadas de 200 MPa e 300 MPa e temperaturas entre 650 "C e 

700 °C, em amostras não irradiadas, irradiadas com neutrons e im­

plantadas com partículas Alfa. A irradiação das amostras foi rea 

lizada com neutrons rápidos (E^l MeV) com um fluxo integrado de 

17 2 8,6 10 n/cm . Para as implantações foi utilizado um feixe de 

partículas Alfa acelerado no ciclotron CV-28, obtendo-se concen­

trações de 5 e de 26 ppma de Hélio nas amostras. Dos resultados 

obtidos pode-se concluir que: 

1. As curvas de fluência das amostras tes­

tadas, principalmente em temperaturas mais altas mostram um está 

gio estacionário pouco definido e a taxa de fluência aumenta 

continuamente até atingir a ruptura. Este comportamento é carac 

terístico dessa classe de aços (Fig. 46 e 47). 

2. 0 aumento da tensão de 200 MPa para 

300 MPa nos testes de fluência a uma mesma temperatura produz 

uma diminuição de \J 70% no tempo de ruptura, enquanto que a de-
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formação total permanece praticamente inalterada (Fig. 47). 

3. O efeito da temperatura nos testes de 

fluência realizados a uma tensão de 200 MPa em amostras não irra_ 

diadas e irradiadas com neutrons é tal que um aumento na tempera 

tura produz uma diminuição de 98,9% no tempo de ruptura e um au­

mento na deformação total. Observou-se que um aumento de 50 °C na 

temperatura de teste aproximadamente dobra o valor da deformação 

total (Fig. ^6). 

4. Dos resultados obtidos nos testes de 
i 

fluência em amostras não irradiadas comparados com os resultados 

em amostras irradiadas com neutrons, testadas nas mesmas condi­

ções de tensão e de temperatura e, considerando-se a reprodutibi 

lidade, conclui-se que a dose de neutrons com que foram irradia­

das as amostras não produziu um efeito marcante no comportamento 

em fluência desse tipo de aço, no intervalo de temperatura e de 

tensão em que foram realizados os testes. No entanto, as diferen 

ças encontradas entre os valores das deformações totais das amos_ 

trás não irradiadas e irradiadas com neutrons sugerem uma tendêii 

cia de fragilização devido a irradiação neutrônica, mesmo com 
17 2 fluxo integrado relativamente pequeno (0 = 8,6 10 n/cm )(Tab.2). 

5. Da comparação dos resultados obtidos nes 

te trabalho com os da literatura, conclui-se que o sistema de me_ 

dição de fluência (coluna de fluência) possui um alto grau de 

confiabilidade, estabilidade mecânica e térmica e um grau de re-

produtibilidade comparável a dos sistemas de medições que utili­

zam equipamentos iguais e técnicas similares. 

6. Da comparação entre as microestruturas 

observadas nas amostras de aço inoxidável não irradiadas e após 

irradiação neutrônica conclui-se que o efeito da dose de nêu-
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trons utilizada é tal que produz um aumento na densidade de dis 

cordâncias, na quantidade de anéis de discordâncias e de preci­

pitados no interior do grão (Figs.50, 51, 52, 53, 54 e 55). 

As microestruturas observadas das amostras 

não irradiadas e irradiadas com neutrons, testadas em fluência 

na mesma tensão e em diferentes temperaturas, correspondem aos 

diferentes estágios de restauração de um material altamente de­

formado e testado em fluência nesse intervalo de temperatura , 

isto é, formação de subgrãos, de rede de discordâncias, de es-

truturas celulares e mudança na distribuição dos precipitados e 

das discordâncias. A dose de irradiação neutronica a que foram 

submetidas as amostras produz a formação de subgrãos bem defini 

dos e de precipitados maiores e bem definidos, embora alguns 

precipitados permaneçam menores e interagindo com discordâncias 

(ancoramento) no interior do subgrão. 

7. Da comparação entre os resultados dos 

testes de fluência em amostras não irradiadas e implantadas com 

concentrações de 5 e de 26 ppma de Hélio conclui-se que o Hélio 

introduzido produz uma redução média de 90% no tempo de rupturae 

na deformação total em relação ao material não irradiado. Este 

comportamento é uma confirmação de que o processo de fragiliza­

ção se faz presente mesmo com pequenas concentrações de Hélio. 

O efeito da concentaçao de Hélio no compor_ 

tamento em fluência para as amostras testadas a 200 MPa e 700 "C 

é tal que um aumento de 5 ppma para 26 ppma de Hélio implantado 

nas amostras produz uma perda de ductilidade de quase uma ordem 

de grandeza, enquanto que os tempos de ruptura permanecem na 

mesma ordem. Para as amostras com 5 ppma e 26 ppma de Hélio , 

testadas a 200 MPa e a 675*C, os tempos de ruptura e as deforma 
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ções totais atingem valores similares. .Neste caso, o efeito da 

concentração de 5 ppma de Hélio conduz a uma maior taxa de de­

formação durante as primeiras horas em fluencia en relação as 

amostras com 26 ppma de Hélio, efeito este resultante da in­

fluência dessa menor concentração no processo de difusão do gás 

Hélio e das mudanças microestruturais decorrentes do processo 

de fluencia nessa tensão e temperatura (Fig. 57). 

I 

t 
i 
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SUGESTÕES PARA FUTUROS TRABALHOS 

- Correlacionar o efeito da direção da ten 

são aplicada com a densidade e distribuição de defeitos no mate 
l 

rial e com a resposta mecânica do material. 

j - Em materiais altamente deformados reali­

zar medições de microdureza e correlacionar esses resultados 

com a microestrutura observada por microscopia eletrônica de 

transmissão e com os resultados dos testes de fluência. 

- Realizar observações sistemáticas da mi­

croestrutura das amostras implantadas com Hélio e correlacionar 

o efeito do gás introduzido com o comportamento mecânico do ma­

terial. 

- Realizar implantações de partículas Alfa 

em concentrações até a saturação, determinando o comportamento 

mecânico em diversos estágios de concentração, inclusive o pon­

to de saturação. 
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APÊNDICE 

CONDIÇÕES DIMENSIONAIS DA MOLA PARA ATINGIR A CONDIÇÃO DE TENSÃO 

CONSTANTE DURANTE UM TESTE DE FLUÈNCIA 

Considerando a condição de conservação de 

volume em uma amostra em forma de paralelepipedo, que sofre ur.a 

deformação axial devido uma força F, tem-se: 

- J-.. 

A L = AL o o. (27) 

onde A é a secção transversal inicial, L o comprimento ini­

cial, A a secção transversal e L o comprimento após aplicar a 

força,F, mediante uma nola. 

A variação no comprimento é 'iada por: 

&L = L-L (28) 
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Substituindo-se (28 ) em (27 } , tem-se: 

A L = A(L +AL) (29) 
o o o 

A relação'entre as áreas será: 

JL = (1+_AL_U (i+6, (30) 
Lo 

onde € = T=-- é a deformação. 
t o 

Para que seje aplicada uma força F na amo£ 

tra, a mola deforma-se em um &!_/ assim: 

F = -KA1 (31) 
o o 

onde K é a constante da mola. 

Como a força,F deforma a amostra em un T o, 

L, a força eietiva,F, na amostra será: 

F = -K(Alo-AL) = -KAlIl-J^M (32) 

fcl 
o 

Usando a relação (31), tem-se: 

('-£) F = FQll-aLj \ (33) 

A tensão inicial na amostra, na qual é apli 
' F ~ 

cada a força F é <T = o e após a deformação da amostra se-
rá:(T=_L. A° (34) 

A 
Substituindo-se as relações (30) e (33) em 
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(34), tem-se: 

ou 

Fazendo-se a expansão do segundo tenr.c e 

considerando-se somente aproximações de primeira ordem, obter.-

se: 
i 

V L 0 M 0 J 
Da re lação (37) , a condição que oermite obter tensão constar.-e 

e: 

&1 = L 
o o 

Portanto, afim de manter a tensão constante em um processo ie 

deformação a condição exigida é que a mola, que fornece a ferra, 

deve ser deformada em um cumprimento igual ao comprimento de re 

dida inicial da amostra. 

U5< 

(26) 
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