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ESTUDO DA FLUENCIA DO RGO INOXIDAVEL AISI-316 COM

NEUTROXNS RAPIDOS E PARTICULAS ALFA

. Deise aguiar Costa Correa

| RESUMO

O objetivo do presente travalho é estu-
dar o comportamento em fluéncia do ago inoxidével do tipo 316
com 50% de redugao a frio em diferentes condigdes de temperatura
e tens3o aplicada, apds a irradiagac neutronica e a implantagao
de particulas Alfa.

Foram realizados experimentos de fluén-
cia em amostras: nao irradiadas, irradiadas no reatcr de pesqui-

sa IEA-R1l com um fluxo integrado de 8,6.10l7 2

n/cm® de néutrons ra
pidos (E2l MeV), e implantadas com particulas Alfa no ciclotron
Cv-28 com concentragdes de 5 e 26 ppma de Hélio, com  tensoes
aplicadas de 200 MPa e 300 MPa, a temperaturas entre 650°C e
700°C.

As curvas de deformagao versus tempo pa
ra esse tipo de ago mostram que o estdgio estacionario é pouco
definido, com a taxa de fluéncia aumentando continuamente até
ccorrer a ruptura do material,

O estudo da influéncia do aumento da
tensdo de 200 MPa para 300 MPa, a uma mesma temperatura, foi rea

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

¢30 de arroximadamente 7C% no tempo de ruptura do material, com



praticamente nenhuma influéncia na deformagac total.

Amostras foram teskadas a diferentes tem
peraturas (650, 675 e 700°C) e a uma mesma tensdo aplicada de
200 MPa, sendo observado que um aumento na temperatura de 50C pro
duz uma diminuigao de 98,9% no tempo de ruptura e quase duplica
a deformagdo total.

Em amostras irradiadas com néutrons fo-
ram realizados testes de fluéncia nas mesmas condicoes de tempera
tura e tenféo das amostras nao irradiadas. Comparando-se os resul
tados obtidos, pode ser concluido que existe uma tendéncia de fra
gilizagao devida a irradiagd3o neutrdnica, porém nio sendo observa
dos grandes mudangas estruturais devido ao baixo fluxo integrado
de neutrons rapidos.

Obsérvagaes microestruturais e metalogra
ficas foram realizadas no material antes e apdés os testes de
fluéncia.

O efeito do gas Hélio devido a reagdo nu
clear (n,L) em reatores foi simulado por implantagao de particu-
las Alfa no ciclotron. Pode ser observado que o gas Hélio produz
uma redugao média no tempo de ruptura e na deformagao total de
90% em comparagao aos resultados do material n3o implantado., Nes-
te trabalho também é realizado um breve estudo do efeito de dife-
rentes concentragdes de Hélio implantado no comportamento mecani-
co do material em diferentes temperaturas. Pode ser observado que,
pafa as amostras testadas em tensdes 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 diferenga desprezivel no

tempo de ruptura.



THE STUDY OF CREEP IN STAINLESS STEEL IRRADIATED WITH

FAST NEUTRON AND ALFA PARTICLES.

Deise Aguiar Costa Correa

i ABSTRACT

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-Rl with fast neutron (E21 MeV) up to a fluence

17 n/cm2, and samples implanted with Alfa particles in

of 8.6.10
the cyclotroh CV-28 with Helium concentrations of 5 and 26 appm,
were creep tested with applied stresses of the 200-300 MPa at tem
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-
fineé, with the creep rate increasing continuously until the
cccurrence 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 defor
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
remarkablé structure changes were detected due to small fast neu-
tron.

Microstructural and metalographic observa-
tions were performed before and after each creep tecst.

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 behavicr 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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PROLOGO

A fabricagao de futuras geragOes de reatores
nucleares adiciona novas exigéncias em relagido aos materiais uti-
lizados na construgdo destes dispositivos energéticos. Os compo-
nentes estruturais dos reatores est3o sujeitos a esforgos mecani-
cos, altas temperaturas, a ambientes corrosivos e, ainda , estio
expostos a altos fluxos de particulas energéticas, os quais produ
zem variagdes em suas estruturas. Estas perturbagdes microscépi -
cas influem nas propriedades macroscépicaé dos materiais, como na
resistincia a deformagdo, na ductilidade e na estabilidade dimen-
sional, que s3o parametros importantes a serem considerados na
aplicagdo tecnolégica dos metaiq(1). O efeito destrutivo produ-
zido pela irradiagdo denomina-se Dano de Radiagido e é um fator de
terminativo na seguranga e nos custos operacionais dos dispositi-
vos energéticos nucleares. O dano de radiagao mar ifesta-se na for
magao de pares de Frenkel , aglomerados de lacunas, aglomerados
de intersticiais, anéis de discordancias, precipitados e bolhas

(2,3,4)

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

to dos efeitos dos danos de radiagdao e utilizar essas informagdes



para a fabricagao de ligas resistentes a radiagao.

0 comportamento dos materiais utilizados cc
mo componentes estruturais de reatores nucleares é fortemente in
fluenciado pela presenca do gas Hélio produzido por meio da rea-
¢3o (n,L). Sob a agdo de néutrons, os constituintes do material
transmutam para outros isdtopos produzindo Hélio no processo. Es
te gds inerte é praticamente insolidvel nos metais(®:®)e esse com
portamento conduz a formag3o de bdlhas de Hélioc no material,prin
cipalmente em temperaturas altas onde a mokilidade dos atomos de
Hélio é éaior, propiciando-se assim a formag3o de aglomerados.As
bolhas de Hélio em metais, especialmente aquelas que se locali-
zam nos ccntorncs de graos, 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
fragilizagdo do material devido ao Héliol7 8. 9 ).

Para estudar o efeito do Hélio nas proprie-
dades dos materiais utiliza-se a técnica de simulagdo dos efei-
tos produzidos por néutrons, bombardeando o material com um fei
xe de particulas Alfa acelerado no ciclotron. Este método possui
vantagens experimentais quando comparado a irradiagdac ccm néu-
trons, jad que, permite implantar grandes concentragdes de Hélio
no material em apenas algumas horas de irradiagdao com particulas
Alfas seriam necessarios anos de irradiagio nos reatores de po-
téncia e de pesquisa. Outra vantagem do método de simulagao é
'que as amostras irradiadés éom particulas energéticas atingem ni
vel de radioatividade muito menor do que as irradiadas com néu-
trons, permitindo, desse modo, sua manipulag@o apds poucas horas

de decaimento.

A propriedade mecanica estudada neste traba



l1ho é a fluéncia, a qual adquire um significadc tecnollgico espe
cial em temperaturas maiores que a metade da temperatura de fu
sao do material. Por outro lado, a respost do
material em relagao a fluéncia é afetada pela radiagdao e, portan
to, esse comportamento deve ser levado em considera¢dao no proje-
to e operagao de futuras geragoes de reatores nucleares.

Alguns agos inoxidaveis austeniticos cum-—
prem com os critérios técnicos de selegdo para aplicagdes nuclea

res“o) , sendo considerados preferencialmente como materiais es

4
PR . . .
truturais e de revestimento devido as suas excelentes qualidades
de resisténcia a corrosio e resisténcia a fluencia em temperatu-

ras altas(11'12)'

Estudos prévios realizados em materiais de-

formados a frio(1°’13'14)

mostram que este tratamento mec3nico po-
de melhorar o comportamento em fluéncia de metais e que , em am
bientes nucleares, este reduz a formagao de cavidades e portantqg
o efeito do inchago no material devido a irradiagao.

Dada a importancia tecnoldgica dos agos ino
xiddveis austeniticos, o presente trabalho tem como objetivos es
tudar o comportamentc em fluéncia do ago inoxidavel austenitico
tipo 316, fortemente deformado (50% de redugac a frio), testados
em diferentes temperaturas e tensdes e, adicionalmente, usando
técnicas de simulagdo, estudar o efeito do Hélio nesse tipo de
ago inoxiddvel em relagdo a perda de ductilidade que apresentam
os materiais estruturais na presenga desse gis inerte.

Com a finalidade de atingir esses objetivos
foli proposto para este trabalho:

- preparar a infra-estrutura que permite a

realizagao de testes de fluencia em amostras metdlicas finas uti



lizadas em técnicas de simulagao dos efeitos da irradiag3o neu-
trénica, usando-se feixe de ions leves acelerados no ciclotron.

- irradiar amostras com néutrcns rapidos no
reator IEA-Rl e estudar o efeito da irradiagdo neutrdnica no ccm
portamento mecanico do ago inoxidavel tipo 316.

- implantar amostras com diferentes quanti-
dades de gas Hélio utilizando-se feixes de particulas Alfa acele
rados no'ciclotron CV-28, com o propdsito de simular o comporta-
mento desse gas no material, no qual é produzido pela irradiagao

1
com néutrons por meio da reagdo (n,l). O efeito desse gis é estu
dado mediante testes de fluéncia em diferentes ccndigdes de tem-
peratura e de tensao.

- realizar observagdes com o microscdpio
eletronico de transmiss3o e de varredura para determinar as mu-
dangas microestruturais devidas a irradiag3o e correlacionar es-

sas variagdes com a resposta mecanica do material (fluencia) em

diferentes temperaturas e tensodes.



CAPITULO I

' CONSIDERAGOES TEORICAS

I.1.DEFEITOS EM METAIS

I.1.1. INTRODUGAO

Qualquer desvio da estrutura periédica per
feita de um cristal é uma imperfeigdo.Os cristais reais s3o sem
pre imperfeitos em algum aspecto,mesmo em monocristais produzi-~
dos em laboratdérios com técnicas altamente sofisticadas n3o ¢
possivel evitar a introdugao de algum defeito.

As imperfeig¢des mais frequentes  encontra
das em um cristal real s3o geometricamente classificadas em pun
tiformes,lineares,de superficie e de volume.

Dos defeitos puntiformes,o mais simples é

a lacuna,a qual é a auséncia de um atomo ou fon da posigcio de
menor energia (pogo de potencial) na rede cristalina. Este é

criado em um cristal pela transferéncia de um atomo de um lugar



da rede cristalina a uma posigao interior do cristal cu pura &
superficie do material.Se o atomo deslocado durante a formagao
da lacuna fica localizado em uma posigao intersticial . pcsigac
n3o normalmente ocupada por um itomo,a este defeito cencmina-se
intersticial e o sistema lacuna-intersticial formado chama-se
Par de Frenkel.Atomos diferentes aos do cristal ccnstitvem as
impurezas, as quais podem substituir alguns atomos da r<de ou
se localizar em posigdes intersticiais.

Além dos defeitos puntiformes, existem as

{

discordédcias,que sao perturbagdes da rede que se extendem por
varias distancias atomicas e s3o representativas dos defeitos
lineares. Os defeitos de superficie s3o constituidos pelos con
tornos de graos e defeitos de empilhamento no arranjo cristali
no. Dos defeitos volumétricos,os mais frequentes s3o os aglo-
merados de intersticiais,aglomerados de lacunas (as cavidades)
e precipitadcs de impurezas.

As principais propriedades de um material,
como propriedades elétricas,magnéticas,dpticas e mecidnicas nio
dependem unicamente da matriz constituinte do material mas ain
da dependem do tipo,da concentragao e da distribuigao de defei
tos que este contém. A presenga de defeitos interfere no movi
mento livre das discordancias,e,ambos s3o responsaveis pelas al
teragdes nas propriedades dos materiais. Como ilustragdes’ das
modificagdes que os defeitos podem introduzir nas propriedades
dos materiais,saoc mostrados na figura 1 a variagdo da conduti
vidade do Germanio como fungdo da temperatura para diferentes
concentragBés de Arseénio adicionado como impureza: na figura 2
a resposta mecanica de um teste de tens3o versus deformagac de

um monocristal puro de Ferro e de uma liga de Ferro com 1% de



Carbono e, na figura 3 o efeito mecanico induzido pela irradia-
c30 com néutrons em um ago incxidavel durante um teste de fluén

cia.

lo3 300 78 33 20,4 19,3
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FIGURA 1. VARIAGAO DA CONDUTIVIDADE DO GERMA-
NIO COMO FUNGAO DA TEMPERATURA PARA

DIFERENTES CONCENTRACOES DE AratnIo!'S).
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RO COM 1% DE CARBoOwo ( 18 )
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FIGURA 3.
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EFEITO DA IRRADIAGAO COM NEUTRONS RAPIDOS
NO COMPORTAMENTO DA RUPTURA DEVIDO A FLUEN
CIA DO AGO INOXIDAVEL TIPO 316 RECOZIDC |,

TESTADO A 750°Cc ¢ 16 )
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I.1.2. DEFEITOS PUNTIFORMES - ASSOCIAGAO DE DEFEITOS

Diz-se que uma imperfeigao é puntiforme
se a perturbagao da periodicidade da rede cristalina estd loca
lizada numa regido da ordem de grandeza da célula elementar. Um
dos defeifos puntiformes é a lacuna que & a auséncia de um atg
mo da posigdo normal da rede cristalina. Atomos ou ions podem
ser deslocados de suas posigdes normais da rede por meio de
cfeitos térmicos, energia fornecida por deformagdo plastica ou
pela interacd3o do material com particulas altamente energéticas
como elétrons, néutrons, ions acelerados ou radiagdes eletromag
néticas como radiagdo Gama e Raio-X.

Atomos do cristal localizados em posigdes
ndo normais da rede cristalina s3ao denominados intersticiais.As
configuragdes mais comuns de intersticiais s3o: o bi-inters
ticial (dum-bell),o intersticial de corpo centrado e o
"crowdion", mostrados esquematicamente na figura 4.

Na configuragao bi-intersticial, um in-
tersticial desloca um dtomo vizinho situado em uma posigdo nor
mal da rede cristalina e com ele forma um haltere centrado na
posigao normal. Na configurag¢ao intersticial de corpo centrado,
o atomo intersticial ocupa o local de maior espago numa célula
unitdria cibica de face centrada. O "crowdion" representa uma
configuragdo linear de intersticiais segundo uma diregdo cris
talina de empilhamento, onde se encontram n+l dtomos sobre n po

sigdes.
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FIGURA 4.

(a) (o)

(c)

CONFIGURAGAO DOS INTERSTICIAIS:(a) CON
FIGURAGAO BI-INTERSTICIAL <100> . (b)
CONFIGURAGAO INTERSTICIAL DE CORPO CEN

TRADO. (c) CONFIGURACKO "CROWDION"<100%"7)
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Quanrdo em um cristal, um atomo ou um ion
da rede criscalina é transferido a uma posigao n3o normalmente
ocupada por um atomo, forma-se um intersticial e uma lacuna de
nominados Par de Frenkel. Apds a formagao dos pares de Fren-
kel o intersticial pode estar localizado muito perto da lacuna
que mediante pequena agitag3do térmica pode voltar a sua posigao
original ou estar além do denominado raio de recombinagdao  for
mando um'defeito estavel.

. Atomos diferentes aos da matriz s3o denomi

|
nados impurezas e podem ocupar posi¢oes normais da rede tornan-

do-se impurezas substitucionais ou ainda se localizarem em posi
¢Oes nao normais da rede denominadas impurezas intersticiais.Os
dtomos de pequeno raio atomico como o Hidrogénio, Carbono, Ni-
trogénio e Oxigénio sdo atomos favordveis a se introduzirem nas
posicdoes intersticiais. Como exemplos,s3oc mostrados na figura 5
a estrutura martensitica de uma liga de Ferro,onde os &tomos de
Ferro podam estar sujeitcs a ligeiros deslocamentos na diregao
do eixo ¢ os quais sao representadcs por meio de faixas e ainda
s3o mostradzs as posi¢des intersticiais dos Atomos de  Carbono,
e na figura 6 a estrutura do Nitreto de Ferro ,Pe4N ,do tipo
cibica de face centrada.

Os defeitos puntiformes,sob determinadas
condi¢des energéticas,podem interagir mutuamente entre eles. Se
uma lacuna e um intersticial interacionam,produz-se uma aniqui
lag3o dos defeitos,com o intersticial ocupando uma posigdac nor
mal da rede. Duas lacunas podem unir-se formando uma dilacuna,
que & o mais simples dos aglomerados. O processo de aglomeragio
de lacunas pode continuar se as condigdes energéticas assim o

permitirem,até atingir um sistema miltiplo de lacunas denomina
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FIGURA 6. ESTRUTURA DO NITRETO DE FERROY ' 18),

13



14

do cavidade (void). Similarmente, intersticiais pcdem ccmbinar-

se entre si formando aglomerados de intersticiais. Alguns dos

defeitos importantes em metais s3o mostrados esquematicamente

na figura 7.
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FIGURA 7. REPRESENTAGAO ESQUEMATICA DE ALGUNS

DEFEITOS E DE SEUS AGLOMERADOS
(19),

EM
METAIS

I.1l.3. DEFEITOS PUNTIFORMES EM EQUILIBRIO TERMODINAMICO

A formagao de defeitos puntiformes nos

cristais requer certa energia. Uma andlise do estado termodiné

mico de um cristal com defeitos mostra um aumento em sua  ener
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gia interna e uma variagao em sua entropia configuracional. A
entropia configuracional aumenta por existirem diferentes ar-
ranjos de distribuig3o de defeitos puntiformes possiveis em po
cigdes disponiveis da rede cristalina. Em uma dada temperatura,
a energia livre deve ser minima para uma certa concentragdao de
defeitos quando é atingida a condig3o de equilibrio termodina-
mico. As condigdes termodindmicas para atingir o egquilibrioc po
dem ser determinadas pelo balango dos termos da energia interna
e entropia.

: Considerando-se o cristal como um todo em
equilibrio com sua vizinhanga,em uma temperatura constante , T,
e que o volume do cristal é invaridvel, a fung¢ado de energia apro

priada a esse sistema é a energia livre de Helmholtz( 20):

F=U-TS (1)

assim,sendo E. a energia para produzir um defeito,a energia 1i

vre do cristal,F, contendo n defeitos sera:
-TS8 (2)

onde S representa a entropia configuracional que pela mecadnica

estatistica & dada por:
S=X 1lnW (3)

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

postos em N lugares da rede cristalina, expresso por:

NI (4)
(N = n)! n!




Desta maneira,a entropia configuracional,S,sera:

N!
S=klnw=kln(( — n!) (5)

Ccmo N é um nimero grande de posig¢des da rede cristalina, € pos-
sivel nesse caso aplicar a aproximagdo de Stirling para o loga

ritmo do fatorial de um numero grande:

!
1n x! ¥ x 1lnx - x (6)
Usando esta relagao na equagao 5,tem-se:

S =k [Nln N-(N-n) ln (N -n) - n 1ln n] (7)

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

F,do cristal em relagdao aoc numero de defeitos,tem-se:

N -n
Ef -k T|l|{ln = (8)

OF _
dn ©

]

Entao:

P
1
o

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

de posigdes que podem ser ocupadas (n<<N), a fragio atdmica de

um defeito isolado sera:

-{%-= exp (- E. / k T) (10)
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Desta relagio observa-se gue a concentragac de defeitcs aumenta
rapidamente com o aumento da temperatura.No cédlculo da equagao
10 somente a entropia configuracional foi considerada. De uma
forma geral, esta equagao deve conter a contribuigao da entropia
dada pela.vibragido da rede cristalina,pois,quando um defeito é
formado,ocorrem variag¢des das frequencias vibracionais ao redor
do defeito,as quais contribuem a entropia total. Esta contribui

Gao é rep{esentada por Sg e é dada-pela relagao:

=k ln — (11)

onde V é a frequéncia vibracional da rede sem defeitos e V' a
frequéncia vibracional da rede com o defeito. A contribuigdo da

entropia S¢ para a concentragao de defeitos é da forma:

exp (S¢ / k) (12)

Assim, a concentragdc de defeitos em equilibrio termedindmico se

ra:

S -E
o)

Como a concentragao de equilibrio de intersticiais e de lacunas
pode ser considerada independentemente,assim, as concentragoes de

intersticiais e de lacunas similarmente sac dadas pela equagio 13,



I.1.4. CRIAGAO DE DEFEITOS PUNTIFORMES

O nimero de defeitos em equilibrio termodi
namico em'temperaturas normais,nem sempre é o suficiente para o
estudo dos defeitos e de seus efeitos nas propriedades dos mate
riais. Poétanto,em certos casos,deve-se aumentar consideravelmen
te suas concentrag¢des, conservando-os em equilibrio metaestavel
por um tempo suficiente para que se possa fazer medigOes de algu
ma grandeza fisica relacionada com a concentragio desses defei-
tos. Para atingir tais concentragdes de defeitos nos materiais ,
utilizam-se processos térmicos,deforma¢io plastica e irradia-

950( 21 ).

Defeitos produzidos termicamente:

Os defeitos puntiformes nos materiais podem
ser produzidos termicamente e o nimero de defeitos aumenta com ©
aumento da temperatura. Experiéncias realizadas em metais cdbico

de face centrada mostram que a concentragao de lacunas em tempe

3

raturas préximas ao ponto de fusdo é da ordem de 10~ a 10% e a

concentragiao de intersticiais é desprezivel (22),

Uma técnica adequada para preoduzir lacunas
em concentragdes apreciiveis e de manté-las no material 5 a tém
pera,que consiste em aquecer o material a uma temperatura alta e

resfrid-lo rapidamente a uma temperatura suficientemente baixa



onde a migracao das lacunas seja desprezivel, "congelando"” dessa
maneira o numero de lacunas produzidas em altas temgeraturas.Tec
nicamente,o processo de resfriamento do material ndo € instanta
neo,permitindo que algumas lacunas migrem podendo ocorrer aniqui

lagdes ou- associagdes destas.
Defeitos produzidos por deformagac plastica

A deformagao plastica nos cristais ocorre
1

por deslikamento,onde uma parte do cristal se desloca sobre uma
parte adjacente. A superficie na qual o deslizamento se efetiva
é normalmente um plano,denominado plano de deslizamento e em uma
diregdo chamada de diregao de deslizamento. O deslizamento é de
natureza altamente anisotrdpica tanto no plano como na diregao
em que ocorre. Os deslizamentos ocorrem preferencialmente ao lcn
go de planos cristalograficos com indices de Miller pequenos, co
mo nos planos {111} em metais c.f.c. e {110} , {112} e {123} nos
metais c.c.c. . Na maioria dos casos, a diregao de deslizamento
coincide com a de maior empilhamento atdmico ccmo <110> em me-
tais c.f.c. e «<1l11> em metais c.c.c.(23 ).

A deformagao de um cristal por deslizamento
ndo & hcmogénea,grandes deslccamentos por cisalhamento ocorrem
em poucos planos de deslizamentos que se encontram amplamente se
parados,de maneira que as partes do criéfal que se encontram en
tre esses planos permanecem essencialmente sem deformagao. Uma
condig¢3o basica para que se produza um deslizamento é que no pla
no de deslizamento e na diregao de deslizamento a componemte da
tens3o de cisalhamento atinja um valor critico.

Outro meio de deformagdo plastica é por ma

clagao (twinning),onde a parte deformada do cristal é uma  ima-
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gem especular da parte nao deformada. Este tipo de deformagio &
observado nas estruturas cubica de corpo centrado e na hexagonal

(17 )

compacta . Tanto o deslizamento quanto a maclagao sao prcdu
zidos pelo movimento das discordancias na rede cristalina. Sob
determinadas condigdes da estrutura de um cristal, as discordan
cias em movimento podem gerar defeitos puntiformes por véri;s me
canismos. O mecanismc mais simples é aquele onde duas discordan
cias em c?nha de sinais opostos movimentam-se em sentidos contra

rios na mesma direg:Eo(24 )

. Quando elas terminam em plancs adja
centes ocorre aniquilagao. Entretanto, se terminarem separadas
por um plano, tem-se a formagao de um novo plano atdmico conten
do uma lacuna, ocorrendo assim a aniquilagio de duas discordan
cias e a formagao de uma lacuna. Se as duas discordancias termi-

nam noc mesmo planc, tem-se a formac3do de um intersticial. Uma re

presentagao esquemitica desses mecanismos €& mostrada na figura 8.

i R SR SO N

~ T

4

FIGURA 8. ANIQUILAGXO DE DISCORDANCIAS TIPO CUNHA

COM A FORMAGXO DE: a) REDE PERFEITA. b) LACUNA.

c) INTERSTICIAL(24 ).
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Defeitos produzidos por irradiagao:

, Um'dos efeitos da interagao dos materiais
com néutrons, ions e elétrons altamente energéticos ou com radia
¢do eletromagnética como Raio X e radiagdo Gama € a formagao de
defeitos Funtiformes, a qual depende das condigoes em que a irra
diag3o € feita. Os efeitos que a irradiagio podé produzir nos ma
teriais dépendem da energia, carga, massa e fluxo de particulas
incidentes e das caracteristicas do material utilizado como al
vo(zs).

Poucas dezenas de elétron -Volts de energia
transferida a um &tomo do alvo s3o su.icientes para desloci-lo
de sua posigao na rede cristalina. Para a maioria dos metais, a
energia minima necessaria para deslocar um atcmo de sua posigao

na rede esta compreendida entre 10 e 40 evi26)

. Esta energia mi
nima denomina-se de energia de Wigner ou energia de limiar
(Treshold-energy). Se na colis3o elastica com uma particula inci
dente um atomo da rede receber uma energia maior que a energia
de limiar, o atomo serd deslocado de sua posig3o e, caso possua
suficiente energia de recuo este pode atravessar algumas distan-
cias atomicas de sua posig3o original e localizar-se em uma posi
¢ac nido normal da rede. Quando isso ocorre, ter-se-a a auséncia
de um 4tomo na posigao normal da rede ou uma lacuna e um  atomo
localizado entre os espagos da rede ou um intersticial e o siste
ma assim formado de uma lacuna e um intersticial denomina-~se Par

de Frenkel. Supondo que um &tomo A desloque um &tomo B e este

por sua vez deslogue um atomo C, o qual ndo tem energia suficien



te para deslocar outro atcmo, o atomo A pode ccupar a pcsigao do
dtomo B, o B a do atomo C e C ir a uma posigdc intersticial. Neg
te caso, ter-se-a a formagzo de um Par de Frenkel distante. Quan
do a energia é transportada através de uma diregao de empilha -
mento sem que ocorram substituigdes, tem-se uma colicdo focaliza
da. Um mecanismo similar a colis3dao focalizada é o*crowdion™ din3
mico onde a eaergia e um intersticial na configuragao ~crowdicn®
sao transFortados a grandes distancias do ponto de impacto(27 ).
Quéndo um néutron desloca um atomo da rede transferindo uma enex
gia muito: maior que a energia de limiar, o atomo deslocado pode
deslocar outros atomos por colisdes secunddrias, os quais, por
sua vez, podem criar deslocamentos por colisdes terciarias e

assim sucessivamente, resultando em um processo dencminado coli

soes em cascata , mostrado esquematicamente na figura 9.

-

0 lacunas

[y 4 olnterstlc;als

-

~
20 distancias atomicas

FIGURA 9, LACUNAS E INTERSTICIAIS PRODUZIDOS NO GERMA-
NIO POR CHOQUE FRONTAL DE NEUTRONS COM 10.000 eV,

BASEADO NOS CALCULOS DA TEORIA EM CASCATA' <4 ),



O resultado de uma avalanche de deslocamentos € uma pequena re-
gido ccm muitas lacunas circundadas por intersticiais dencminada
de zona diluida. Em metais, esse processo pode ccorrer em irra-
diagdes com néutrons, mas nio acontece em irradiagdes com elé-
trons, os.quais produzem apenas Pares de Frenkel.

Quandc irradia-se com particulas de alta
energia, a energia recebida pelo atomo da rede durante a colis3o
pode ser Tuito grande, nesse caso, o excesso de energia pode ser
distribuido entre os atomos vizinhos formando uma recido pertur
bada deno&inada ponta de temperatura. As pontas de  temperatura
podem ser de dois tipos: as pontas térmicas, onde os atomos nic
saem de suas posigoes e as pontas de deslocamentos, onde a ener
gia compartilhada & suficiente para deslocar &tomcs de suas posi

goes da rede cristalina(zs)

. Os miltiplos efeitos que se deri
vam da irradiag3o com néutrons trazem como consequéncia dificul
dades na produgao controlada de defeitos puntiformes. Uma repre

sentagao esquemdtica dos principais defeitos introduzidos durazn

te a irradiagao com neutrons é mostrada na figura 10.
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FIGURA 10, REPRESENTAGXO DOS EVENTOS QUE PODEM OCORRER DURANTE
(29)
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INTERAGAO DOS NEUTRONS COM UMA REDE METALICA



Experimentalmente, o estudo da influéncia
que cos defeitos puntiformes e seus aglomeradcs podem  produzir
nas propriedades dos materiais realiza-se criando tais defeitcs
por meio de radiag¢3o com néutrons, elétrons e ions energéticos.

Os elétrons com alta energia, ao redor de
1 MeV, possuem baixa energia de recuo, mas tem suficiente ener
gia de colisdc para deslocar um atomo de sua posigio da rede e
produzir um Par de Frenkel pcr elétron, n3ao havendo a formagao

1
de cascatas. A irradiag3do ccm elétrons energéticos permite, expe
rimentalmente,determinar pardmetros especificos de deslocamentos
atomicos da rede cristalina, devido ao fato de que o material
irradiado possui apenas pares de Frenkel e nao regides com da
nos complexos(24 ).

A irradiagdo com néutrons é de suma impor-
tancia na tecnologia de reatores nucleares por ser a principal
responsavel pelo fendmeno denominado Danos de Radiagéo (Radia
tion Damage) nos compoinentes estruturais desses dispositivos
energéticos. Este tipo de irradiagdo ainda produz Hélio e Hidro

)(1)

génio dentro do material por meio das reagdes (n,o. ) e (n,p .
Devido a insolubilidade do Hélio ncs metais, associada a uma di-
fusdo acelerada que ocorre em altas temperaturas, este gas tende
a aglomerar-se e a localizar-se principalmente nos contornos de
graos, levando a fragilizagdo prematura dos materiais irradiados.

A irradiagao com ions de alta energia, ace
lerados em dispositivos como ciclotrons, & usada em estudos expe
rimentais, por meio de técnicas de simulagdo dos efeitos da ir-
radiagdo produzidos por néutrons. Estas técnicas de simulagdo
permitem produzir, em algumas horas, danos equivalentes a alguns

anos de irradiagao em reatores nucleares, e , a implantagao com

particulascl, permite simular a formagao de HEilio que é produzi-
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do por meio das reagdes (n,d ) nos metais e ligas.

I.1.5. MOBILIDADE E RESTAURAGAO DOS DEFEITOS PUNTIFORMES

Nas dimensdes atdmicas, um defeito para al
terar sua.posigio dentro da estrutura cristalina tem de superar
uma barreira de potencial. Apds um certoc nimero de saltos e ao
passar nagvizinhanga de um outro defeito tal como uma discordan
cia, um contorno de grao ou um outro defeito puntiforme, este po
de interagir com tal defeito ocorrendo uma associagdo reversivel
denominada de captura ou ainda um processo irreversivel chamado
de aniquilag¢ao do defeito.

A migragao de defeitos nos processos de res
tauragao pode ser estudada por meio da Mecanica Estatistica e da

teoria da Cinética QuJ'.mica(30 )

, sendo previsto que, a uma tempe
ratura, T, a taxa de variagao de uma concentragao, C,de defeitos

obedece uma lei do tipo:

dc
T3 f (T) F (C) (14)

onde £ (T) é um fator proporcional ao coeficiente de difus3o do
defeito, o qual depende scmente da temperatura e varia de acordo

com a lei de Arhenius:

£ (T) = fo exp (-Em / kT) (15)

sendo k a Constante de Boltzmann, fo uma constante, Em a energia



de ativagao para a migragao do defeito e F (C) uma fungac cue
depende do processo de migragao considerado. Em alguns casos pax
ticulares F (C) pode ser expresso na forma de F (C) ~ c?, serde
n dencminado ordem do processo. O processo é de primeira crden
(n=1) para defeitos aniquilados na superficie e de segunda ordenm
(n=2) para recombinagdes entre intersticiais e lacunas(21 ).

A restauragac dos defeitos é devida,completamente ou em
parte a qigragéo dos defeitos puntiformes, onde estes pcdem desa
parecer migrando a sumidouros fixos ou por recombinagido. Um exenm
plo caracteristico de recombinagao é a aniquilagdc lacuna~inters
ticial.

0 estudo da cinética de relaxagao dcs defei
tos é feito utilizando-se recozimentos térmicos no material , em
suas modalidades isotérmico, isdcrono e linear e medindo-se una
propriedade fisica sensivel as mudangas estruturais como medidas
de resistividade elétrica,por exemplo(31 ).

Estudos de restauragao em metais puros irra
diados com elétrons de alguns MeV de energia em temperaturas bai
xas, mostram que tanto lacunas como intersticiais comegam a mi-
grar em temperaturas de algumas dezenas d= graus Kelvin. O aumen
to da agitagdo térmica favorece a migragdo dos defeitos e produz
desse modo uma total restauragao de um metal puro irradiado em
temperaturas ao redor de 500 a 600 K(32 ).

Na figura 1l s3o mostrados, como exemplo, os

diferentes estigios de recuperagio do Cobre. 0Os estdgios de recu

peragdo s3o interpretados de acordo com o modelo denominado de

restauragao através de intersticiais, da seguinte maneira:

Estagio I: recombinagio por meio de deslocamentos 1li-

vres de intersticiais e lacunas. Simultaneamente ocorre a forma
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FIGURA 11. ESTAGIOS DE RESTAURACAO DO COBRE' 33 ),

¢3o de aglomerados de intersticiais e wum efeito de ancoramen-
to (trapping) dos intersticiais pelas impurezas.

Estidgio II: crescimento dos aglomerados de intersti-
ciais e dissociagiao dos intersticiais de impurezas.

Estdgio III: recombinagio devido ao deslocamento livre
das lacunas nos aglomerados de intersticiais e simultaneamente
um processo de aglomeragao de lacunas.

Estagio IV: crescimento dos aglomerados de lacunas e
dos aglomerados de intersticiais.

Estagio V: dissociagdo dos aglomerados de lacunas e re
combinagao dessas lacunas nos aglomerados de intersticiais( 33).

A restauragao em ligas complexas ocorre por
mecanismos similares aos dos metais puros, entretanto, a presen

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

cessos de recuperagao, modificado-os.



I.1.6. FORMAGAO DE CAVIDADES

Um dos efeitos principais da irradiagdo em
sélidos cristalinos & o deslocamento de dtomos de suas posigdes
da rede,!resultando na formagao de intersticiais e lacunas. Em
determin?das condigdes de temperatura e concentragao de defei
tos induéidos pela irradiagao, estes, tendem a se associarem
formando grupos cada vez mais ccmplexos, como oOs aglocmerados
de intersticiais e as cavidades (voids). O fendmeno destrutivo
da formagao de cavidades foi descoberto em 1966 com irradiagao

)

neutronica em ago inoxidével(34 e imediatamente comprovadoc em
outros metais e ligas. A formagdo e crescimento de cavidades re
sultam em um inchago (swelling) caracterizado como uma variagao
do volume do material e também produzindo mudangas em suas p;g
priedades mecanicas. Tais efeitos s3do criticos em materiais uti
lizados em reatores rapidos apds alguns anos de operagao, sendo
portanto, de grande interesse o estudo sobre a natureza da nu-
cleagio das cavidades e dos processos de crescimento, a fim de
selecionar materiais mais estdveis para a aplicag3ao na tecnolo
gia de reatores.

A formagao de cavidades também acontece
em temperaturas nas quais lacunas e intersticiais s3c mdveis,
ocorrendo aniquilagdes por recombinagdo mitua de pares lacuna -
intersticial e absorgoes por sumidouros (sinks) tais como dis-

cordancias. O crescimento de cavidades exige trés condigdes:

l2, Existéncia da supersaturagido lacunar
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22, Que as lacunas migrem para as cavidades antes de
serem aniquiladas por intersticiais, assim, a formagao de <cavi
dades ocorre em um intervalo de temperatura limitado, o qual, pa
ra ago inoxidavel irradiado com neutrons é aproximadamente de
360°C a 650 ! 3%)

32, E necessario a presenga de sumidouros seletivcs pa
ra os defeitos puntiformes, absorvendo mais intersticiais que la
cunas, resultandc em um fluxo maior de lacunas do que de inters-

|
ticiais para uma cavidade. Existem evideéncias de que as discor -
dincias desempenham esse papel seletivo, com a consequéncia de
que a formagdo de cavidades dependera do comportamento das dis
cordancias e dos defeitos puntiformes.
A formagao de cavidades ocorre na maioria
dos metais e ligas e com qualquer tipo de irradiagao que provcca

deslocamentos de étomos(as).

I.1.7. DISCORDANCIAS

O conceito de discordincias em cristais

(37 ), Polanyi(38 ) e Taylor(39 ) com

foi desenvolvido por Orowan
o propdsito de explicar o fato observado em monocristais de que
os valores da tensdo de escoamento sio 10° a 10° vezes menores
do que os calculados, considerando-se que todos os atomos em um
plano deslizam simultaneamente em um arranjo rigido sobre &tomos
do plano atdmico adjacente. O valor baixo da tensdo de escoamen

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

de uma frente de cisalhamento a qual move-se através do plano de



deslizamento. A frente de cisalhamento é uma linha de imperfei
¢ido dencminada discordancia.

Muitas técnicas subsequentemente desenvolvi
das para a observagao direta de discordancias confirmam tal hipd
tese e estudos como a interag3o entre discordancias, combinagdes
destas, de como as discordancias se movimentam através dcs cris-
tais, formag3o de anéis ao redor de obstaculos, densidade de dis
cordénciaﬁ e outros, tém sido realizados devido a importante in-
fluéncia em diferentes propriedades do material, particularmente
na tens3o.de escoamento, na condutividade elétrica e na conduti
vidade térmica. A densidade de discordancias é definida em ter-
mos do nimero de discordancias que interceptam uma secgic aleatd
ria do cristal por centimetro quadrado, podendo ser determinada
por microscopia eletrdnica de transmiss3o ou por métodos de con
traste das discordancias por ataques com solugdes acidas (etch-

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

grandeza que gira em torno de 102 discordancias por cm? no Germa

nio até lOll a lO12

discordancias por cm® em cristais de metais
altamente deformados. A deformagiao plastica produz grande aumen-
to da densidade de discordancias.

A estrutura de uma discordancia do tipo cu-
nha & mostrada na figura 12, onde a deformagdo pode ser imagina
da como sendo produzida pela introdugdo de um plano'extra de &to
mos que termina dentro do cristal. O mecanismo responsivel pelo
movimento de uma discordancia em cunha através do cristal é and
logo a passagem de uma dobra cu prega através de um tapete e é
mostrado esquematicamente na figura 14 (a).

Zonas de compressac e de tensdo acompanham

uma discordadncia em cunha, onde, nas proximidades desta, o crig
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FIGURA 12. ESTRUTURA DE UMA DISCORDANCIA EM CUNHA.

tal é altamente deformado.
A discordincia 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 a
aresta deste corte de um espago atdmico. Uma representagio esque

matica da formagdo da discordincia helicoidal por cisalhamento &

mostrada na figura 14 (b).
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FIGURA 13. ESTRUTURA DE UMA DISCORDANCIA HELICOIDAL' 227,
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Disccrdancias mistas podem ser formadas com

na

terdo

ha e helicoidal,

ancias tipo cun

~

ccmponentes de discord

maior parte das vezes um caradter intermedidrio ( figura 14 (c) ).

)

c

(

(b)

a)

(

FIGURA 14. FORMATAO DE DISCORDANCIAS POR CISALHAMENTO:

(b) DISCORDAN -

(a) DISCORDANCIA EM CUNHA.

(c) DISCORDANCIA COM COMPQ

CIA EELICOIDAL.

NENTES DE DISCORDANCIAS EM CUNHA E HELICOI

(40).

DAL

~

Um dos mecanismos de multiplicagao de dis-

cordancias durante deformagido plastica é a Fonte de Frank-Read ,

&n

A

mostrada na figura 15. Esta consiste em um segmento de discord



cia preso em cada extremidade em algum defeitc, ccme per exsmplo
en precipitados. Esta fonte pcde gerar um grande numero de espi-
ras concéntricas de discordancias sobre um Unico plano, prcduzin
do deslizamentos e aumento na densidade de discordancias durante

deformagdes plasticas.

! 1
\ /’
1 \ 1 ’
] /\ Lo -
M N 4 ;
(A) (B)
X !
hat VAN
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(C) (D)

FIGURA 15. MECANISMO FRANK-READ PARA A MULTIPLICAGAO DE
DISCORDANCIAS MOSTRANDO ESTAGIOS SUCESSIVOS
NA PRODUGAO DE UMA CURVA FECHADA DE DISCOR
DANCIA PELO SEGMENTO MN DE UMA LINHA DE DIS

CORDANCIA( 22) .

Anéis de discordincias s3o observados em me
tais e em outros cristais. Estes s3do formados quando ocorre um
deslizamento em uma area limitada de um plano de deslizamento, o
contorno da regido deslizada é um anel de discordancia. Outra ma

neira de formar anéis é quando, durante o movimento de discordan



cias, estas enccntram obstéculcs, come um peguenc precinitadc.
Uma parte da discordancia continua seu movimento e outra  parte
fica, em forma de anel, ao redor do obsticulo.

Pode ainda ocorrer que, durante o mcvimento
de uma discordancia, esta encontre um precipitado e fique fixada
nele (pinning effect) até que adquira energia suficiente para 1li
berar-se e continuar seu deslizamento.

' Existem alguns meios de aumentar a resistén

cia mecanica de um material. Como o movimento das disccrdancias

'

determina a facilidade ou n3o da deformagao de um material, um
meio de aumentar a resisténcia mecanica é bloquear o mcvimento
das discordancias introcduzindo-se atomos diferentes aos da ma-
triz ou particulas diminutas de uma segunda fase na rede cristz
lina que aprisione as discordancias. Um outro meio é aumentar a
densidade de discordancias do material por meio de deformagdes
plasticas, que resulta no impedimento de seus movimentos, forman
do um emaranhado de discordincias. No endurecimento de agos pcr
exemplo, particulas de Carbeto de Ferro sd3o precipitadas no Fer-
ro e bloqueiam as discordincias. A resisténcia dos materiais ex
estado de solugdo sdlidas diluidas resulta do aprisionamento das
discordancias pelos &tomos do soluto. A resisténcia de um mate-
rial cristalino cresce com o aumento da deformagao plastica, sen
do dencminado de encruamento e ocorre devido ac aumento da densi
dade de discordancias e a grande dificuldade de uma discordancia
mover-se por um plano de deslizamento atravessado por muitas dis
cordancias. O endurecimento pela deformagdo plastica do material
é frequentemente utilizado para aumentar a resisténcia dos mate-
riais. O fator importante no endurecimento pela deformagio é o

arranjo das discordiancias e nio somente a densidade total.



As discordancias sao também criadas em unm

cristal Gurante o processo de solidificagao. Por exemplo,uma dis
~ - . e ~ -

cordancia em cunha forma-se quando existe uma nao concordancia

na orientagdo de partes adjacentes do cristal em crescimento.

I.1.8. PRECIPITAGAO DE CARBONETOS DURANTE A IRRADIAGAO NEU-

t  TRONICA

Em metais puros, sob condigoes apropriadas
de temperatura, fluxo de néutrons, etc, a irradiag3o neutrdnica
induz a formag3o de defeitos puntiformes e de seus aglomerados.
Em ligas metdlicas complexas comoc agos inoxidaveis, além desses
defeitos, a irradiagdo com néutrons pode causar a precipitagido
de diferentes fases sdlidas, consequéncia de uma ag¢3o combinada
entre o aumento de temperatura do material, deslocamentos de atgc
mos e aceleragao da difus3o,conseguentes da irradiagido e da tem-
peratura de irradiagao.

Quando um ago & aquecido a temperaturas nas
quais a mobilidade atdmica é aprecidvel, o Carbono pode liberar-
se de seu estado inicial e formar uma segunda fase no metal. Se
o ago é envelhecido, isto é, aquecido a temperaturas elevadas du
rante longos periodos de tempo, o Carbono reage com os elementos
da matriz, formando compostos do tipo chy' onde M representa um
metal. Estes compostos s3o insolUveis na fase austenitica , for
mando precipitados que podem localizar-se dentro dos graos ou em
seus contornos. A presenga de precipitados, principalmente no

contorno de grao, debilita a forga coerciva do contorno, manifes



tandc-se como um efeito de fragilizag3o e podendo alterar a duc-
tilidade do material. Os carbonetos formados sao geralmente do
tipo M23C6' os quais possuem uma estrutura cibica complicada cu-
ja célula unitéria contém 92 itomos metdlicos localizadcs nas pc
sigoes denominadas A e B (figura 16), ainda existindo dtomos de
Cr no centro de cada cubo (posig3ao D), sendo no total, 8 Aatomes

na posigao D para 92 atomos metalicos.

!

——teaPC % 3
0 5/)\ 8

D ey
($)

0 Atcmos metdlicos: A,B ou C

e Atomos de Carbono: C

FIGURA l6. ESTRUTURA DO CARBONETO s~123c6“8).

Quando se excede a essa relagao, ocorre uma
mudanga de fase para uma estrutura do tipo Méc. Os carbonetos MGC

possuem estruturas complexas, com simetria clbica e célula unitd



ria contendo 95 atomos metdlicos, mostrados na figura 17.

FIGURA 17. ESTRUTURA DO CARBONETO MGC(‘B).

A irradiagao neutrodonica acelera os proces-
sos de difusd3o que controlam a mobilidade das espécies atdmicas
na rede e, portanto, a cinética que precede a reagdo de precipi-
taciao. A precipitagao de Carbonetos ocorre para temperaturas mais
baixas e em menores intervalos 3e tempo que aqueles necessarios
para o envelhecimento na auseéncia de irradiagido. Assim, a irra-
diacdo aumenta a velocidade da reagdo de precipitagiao quando tais
processos sao termodinamicamente favorecidos.

Para o ago inoxidavel do tipo 316 em tempe
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raturas entre 400°C e 900°C e exposigdes desse ago a fluxcs integ

grados de néutrons entre lO21 e lO22 n/cmz, ocorre a precipita-

gao de carbonetos além da formagio de cavidades(41)

Em tempera-
turas maiores que 900°C a precipitagdo de carbonetos & termcdina
micamente ‘desfavorecida pelo processo de dissociagao e em tempe-
raturas menores que 400°C, os processos de difus3o s3o demasiada

mente lentos para causar precipitagdes observaveis mesmo num lcn

go intervalo de tempo de irradiagio.



39

I.2. FLUENCIA EM SOLIDOS

I.2.1. INTRODUGAO

: Fluencia € a continua deformagiao plidstica dos
materiais quando estes permanecem, por prolongados periodos de
tempo, submetidos a temperatura e carga ou tensao constantes. Es
ta deformagd3o pode eventualmente terminar em fratura do material
como conseqiiéncia das variagdes geométricas que ocorrem devido a
mudangas microestruturais.

A fluéncia, como processo termicamente ati-
vado, manifesta-se em qualguer temperatura mas, tecnologicamente,
os efeitos desse processo sio importantes em temperaturas préxi-
mas ou superior a metade da temperatura de fusio do material(42).

As aplicagoes tecnoldgicas dos metais e 1li-
gas metdlicas em altas temperaturas estao limitadas pelas varia-
¢oes dimensionais produzidas pela fluéncia. Portanto, os efeitos
resultantes da deformagiao pcr fluéncia justificam amplamente o
estudo sistemdtico desse prccesso.

Na figura 18, s3o apresentadas curvas tipi-
cas de fluéencia, dadas em deformagao versus tempo, de um metal
puro testado em temperatura superior a metade da temperatura de

fusdo do material e a diferentes tensdes.

Nesta figura, a tensdo aplicada (0y) possui



deformagio (€)

FIGURA 18. CURVAS TIPICAS DE FLUENCIA A DIFERENTES TENSGES(43).

um valor préximo ao da metade do valor da tens3o de escoamento
(0"Y) e o comportamento do material corresponde ao mostrado na
curva B. Quando a tens3o é aplicada, ocorre uma deformagdc ins-

tantanea €, no material. Apds a deformagao instantdnea, a taxa

de deformagao,£ _ _d€ , diminui em curto intervalo de tempo,

dt

até atingir um valor minimo. A este periodo denomina-se de estd-

gio primdrio ou transiente (parte I da curva B), Esta taxa de dg



formagao minima corresponée ao inicio do estdgic secundirio (pax
te II da curva B), onde esse valor se mantém constante cocmo con-
seqiiéncia de atingir-se um estado de equilibrio dinamico microes
trutural do material. No estagio tercidrio (parte III da curva
B), a taxa de deformagao aumenta como conseqliéncia da redugao
marcante da secgao transversal, terminando na ruptura do materi-
al.
’ Em baixas tensoes, figura 18 -~ curva A, em
alguns materiais ocorre scmente o primeiro estiagio devido a uma
deformagéotlenta induzida pela tens3o. Se a tensdo aplicada é su
ficientemente alta, figura 18 - curva C, o estidgio estacionirio
é rdpido e o tercidrio é muito marcante, levando a uma fratura
prematura do material. Estas condigdoes de fluéncia s3o evitadas
pelos resultados catastrdficos que apresentam.
Fenomenologicamente, no processo de fluén-
cia, a taxa de deformagao depende das variaveis: temperatura (T),
tensdo (G') e microestrutura (u), isto é,

€ =t (T,0,p) (16)

a variavel p inclui os parametros do material como mddulo de
elasticidade, estrutura cristalina, energia de falha de empilha-
mento e outros parametros como tamanho de grao, de subgrac, den-
sidade de discordancias, que resultam do tratamento termcmecidni-
co que sofrem os materiais em sua fabricagdo e sua preparagao fi
nal para serem utilizados. Assim, a varidvel p é uma funcio da
temperatura e da tensiao e, esta dependéncia introduz complica~
¢des quando se deseja incluir essa varidvel p para caracterizar
o estado estrutural do material e considerar o seu efeito global

na fluéncia dos materiais.
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I.2.2. DEPENDENCIA DA TAXA DE DEFORMAGEO COM A TEMPEFATURA

A fluéncia é um processo termicamente ativa
do(42) e, numa ampla faixa de temperatura, a taxa de deformagao

por fluéncia (€) é proporcional a uma expressdo do tipo Arhenius
- -E
)
< exP(—-——a ) (17)
kT

onde E_ é a energia de ativagdo para fluencia, k € a Ccnstante
de Boltzmann e T a temperatura na escala absoluta. Em metais pu-
ros, para temperaturas superiores a metade da temperatura de fu-
sdo, 0,5 T., a energia de ativagdo para fluéncia é comparivel a
energia de ativagao para autodifuséo(44). Este comportamento é
mostrado na figura 19. A taxa de deformagdo por fluéncia estéd

relacionada com a energia de ativagao para autodifusdo por:

¢ « o, p(_Egp_j 18)
kT

onde Do é uma constante, k € a Constante de Boltzmann, T a tem-

peratura absoluta e E. a energia de autodifusao.
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43



I.2.3. DEPENDENCIA DA TAXA DE FLUENCIA CClM A TENSAO

Outro parametro que influi na taxa de defor

macao por fluéncia € a tensao aplicada, principalmente em tempe-
!

raturas maiores que 0,5 Tf. Nesta faixa de temperatura e p&ara

tensdes na faixa de 10—5< G <1072, onde G & o médulo de elasti
G

cidade por cisalhamento, a taxa de deformagdo por fluéncia é pro

porcional a:

€ o g" (19)

onde o expoente n, para baixas tensdes aplicadas, € normalmente
igual a 1, correspondente ao intervalo I da figura 20. Este tipo
de fluéncia é denominado de fluéncia 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 tensdes, tém sido propostas di-
ferentes formas matemdticas para relacionar a taxa de deformagao
por fluéncia e a tensdo aplicada. Zurkov e Sanfirova(46)propuse-

ram a seguinte relagao:

€ o exp ((?ﬁ) (20)

onde{3é independente da tens3ao mas, varia com a temperatura e

ccm as varidveis estruturais{intervalo III da figura 20).

(47)

Garofalo propos uma relagdo do tipo:
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€ ot senh ((36)" (21)

onde n € uma constante. Esta relagdo, para tensdes baixas, torna

se:
. n
b
e, para tensoes altas assume a forma:

€ < exp (PO) (23)

a qual é similar a relagao proposta por Zurkov e Sanfirova.
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FIGURA 20, INFLUENCIA DA TENSXO NA TAXA DE FLUENCIA ESTACIONARIA

PARA UM METAL Puro(4%),



Relagdes similares a estas tém sido propcstas paor WGertman(48) e

por Barrett-Nix(49)

. Uma comparagido das relagdes propostas por
Weertman, Barrett-Nix e Garofalo com dados experimentais do com-
portamento do Aluminio altamente puro em tensdes altas, & mostra

da na figura 2l. Neste caso especifico, a relac3o de Weertman &

a que mais se aproxima aos resultados experimentais,

| —T T
! 10%3 -
BARRET-NIX
ot | i
- GAROFALO -
3
b 100 F .
WEERTMAN
-1 -2
(s ~.cm °) — -
7 - -
10 Al
— ¢ 200°C |
5 s 260°C
10 - 8 370°C ]
e 480°C J
lo3 1 i i
1072 1074 1073

FIGURA 21, COMPARAGAO ENTRE DIFERENTES TEORIAS DE FLUENCIA COM ©O

COMPORTAMENTO DA FLUENCIA EM ALUMINIO PURO EM TENSOES

ALTAS(45).



II.2.4. DIAGRAMAS DE FLUENCIA E MECANISMOS DE DEFORMAGAO NOS

MATERIAIS

47

Os mecanismos que determinam a deformagio

do material podem ser mostrados por meio dos denominados Diagra-

mas de Fluéncia (Creep Diagram). O Diagrama de Flueéncia para Ni-

ra ' - L4 -
quel e mostrado na figura 22 e em cada uma das areas desse dia-

grama estSP contidos os mecanismos predominantes relativos a tem

peratura e

4

1072

1078

10°8

tensao aplicadas.
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FIGURA 22. DIAGRAMA DE FLUENCIA PARA NIQUEL, TAMANHO DE GRXO DE

100 pm, DADO POR AsupY(307,
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Para altas tensodes, maiores que a tensio de
escoamento (G}) e em todo intervalo de temperatura ccnsiderado, o
mecanismo predominante é o deslizamento de discordancias nos pla
noa cristalinos preferenciais.

Para tensdes menores que a tensao de escoa-
mento e em temperaturas baixas ocorre o processo reversivel de
anelasticidade. Neste processo, a deformagido total€ e o tempo

t apés a aplicagao da carga estao relacionados por:
1

, €=€_+€_[1 - exp(-t/a)] (24)

1
onde 60 e &G sao constantes, €, 2 deformagdo puramente elastica
dc material e Es[(l - exp(-tﬁsﬂ é a deformagao anelastica. Esta
relagdo mostra que a deformagdo aneldstica é zero imediatamente
apds a aplicagdo da tensd3o e posteriormente aumenta com o tempo.
Outra propriedade da deformag3o aneldstica é a sua reversibilida

de quando é retirada a tensdo aplicada. O comportamento do pro-

cesso aneldstico é mostrado esquematicamente na figura 23.

carga
retirada

€¢b €°

deformacgao

tempo
FIGURA 23. CURVA ESQUEMATICA TIPICA DE FLUENCIA ANELASTICA,

MOSTRANDO A RECUPERAGXO APGS SER RETIRADA A TEN-

sxo aprIcapa‘4s),



Em temperaturas altas e valores médics da
tensdo aplicada, o processo de deformagao é determinado pela mi-
gragao de dtomos orientados pela tensao. A essse processo dencmi
na-se de fluéncia de Nabarro-Hering, os guais propuseram um mode
1o kaseadc na migragdo de lacunas das superficies superior e in-
ferior de um grao para seus lados, considerando-se que seus con-
tornos sao fontes ou sumidouros de lacunas em temperaturas altas.

O tipo de relagao obtida por Nabarro-Hering(51'52)

!
cia no regime estaciondrio é dado por:

para a fluén-

1
t

. p.. Qb
€ ot 3D {25)

kTL

onde Do é o coeficiente de autodifusdo, k €é a constante de
Boltzmann, T & temperatura absoluta, L o didmetro do grdo e b &
o parametro de rede;  Esta relagdo de dependéncia mostra uma de~
formagao proporcional ao coeficiente de autodifus3o e linearmen-
te dependente da tensao. Tal relagdo foi verificada experimental
mente e é somente valida para tensdes muito baixas e temperatu-
ras proximas do ponto de fusao.

Bm temperaturas médias e tensdes baixas o
processo de difus3o ocorre mais intensamente ao longo dos contor
nos de grao do que através dos graos. A esse mecanismo dencmina-
se fluéncia de Coble, onde a taxa de deformagao depende prédomi-
nantemente do coeficiente de difusido ao longo dos contornos de
gracs, o qual possui um valor de 0,5 a 0,7 veézes o coeficiente
de autodifusao.

Para temperaturas altas e grandes tensdes ,
porém menores que a tensao de escoamento, atinge-se a area do

diagrama e fluéncia, na qual o mecanismo que mais contribui a



taxa de deformagao é a escalada de discordancias (climk) sckre os

obstaculos que encontram durante seu movimento(45'5°).



PARTE EXPERIMEMTAL

|

II.1. DESCRIGAO DO EQUIPAMENTO

1
]

II.1.1. EQUIPAMENTO PARA REALIZAR MEDIGOES DE FLUENCIA

Para as provas mecanicas de fluéncia em
amostras metdlicas finas utilizou-se:

- Dispositivo para a realizagiao de medi¢des mecanicas
denominado Coluna de Fluéncia.

- Amplificador linear, modelo MBS5207 da Elan, acopla-
do ao sensor de deslocamento indutivo tipo LVDT (Linear Variable
Differential Transducer), mcdelo W10K da Hottinger Baldwin Mess-
technik GMBH.

- Sistema de vicuc com possibilidade de atingir até a
pressao de 10-7Torr, mcdelc 100-300M da Edwards.

- Estabilizador de tensidao de 220V, modelo 300TR da Tec
trol.

- Regulador de temperatura Programavel, tipo RT3000 da

Setaram.
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-~ Registradcr de dois canais, mcdelc 7100 da Hewlett -
Packard.

- Multimetrc digital Hewlett-Packard, mcdelo 3465B.

Para cs testes de fluéncia em amostras meta

licas finas foi utilizado um dispositivo denominado Coluna de
Fluéncia, projetadc e construido no Departamento de Estado SOli-
do, grupo de Provas Mecanicas sob Altas Doses de Irradiagiao do
Centro de Pesquisas Nucleares de Jidlich (KFA - Jdlich), Alemanha,
cujos elementos constituintes sao mostrados esquematicamente na

1
figura 24.°

O sistema de suporte desse dispositivo é

formado por duas varetas de sustentagio dos demais elementos da
coluna, construidos da liga Invar, as quais s3o socldadas a uma
flange de alto vacuc. Esta flange possui ccnectores de saida pa-
ra as conexdes elétricas e para o sistema mecanico. A aplicagao
da carga mecanica na amostra realiza-se por meio de um sistema
fermado por uma mola, um vernier, que € o dispositivo de medida
de deslocamento da mola, e varetas de conexac; uma que acopla o
sistema mola-vernier ac suporte superior da amostra e outra que
interliga a mola com o sistema que permite tensiona-la. O siste-
TMa que tensicna a mola e, portanto, que determina a carga aplica
éa na amostra, é formado por um suporte e uma roldana que recula
¢ ccmprimento da vareta entre o suporte e a mola, determinando o
srau de deformagao da mola. A mobilidade desta vareta, sem que
afete o ambieﬁte interno da coluna, é possivel devido a exixten-
cia de um acoplamento sanfonado interligando esta a flange supe-
rior. O sistema de referéncia, que permite avaliar as deforma-
gdes tanto da mola como da amostra, € formado por uma vareta da

gual uma das extremidadcs é fixada no suporte inferior da amos-
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FIGURA 24,

REPRESENTAGAO ESQUEMATICA DA COLUNA DE FLUENCIA.
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tra € o outro extremo atravessa centralmente a placa fixada no

£,

final das varetas de supcrte da ccluna e cujc ccmprimento pcde
ser regulado utilizando-se uma roldana.

A deformagdo da amcstra € mcnitorada  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 sustentacidc e o caro
¢o magnético localiza-se dentro do corpo dc sensor e é ccnectado
ao suporte superior da amostra por meio de uma vareta fina de In

!
var. Uma deformagao da amostra provoca um deslocamento do carogo
dentro do corpo do sensor, o qual induz um sinal elétrico propor
cional ao deslocamento ocorrido.

O sistema de aguecimento necessario nos tes
tes de fluéncia em temperaturas altas, consta de um fornc elétri
co miniaturizado, de um dispositivo de regulagem e de termopares.

O forno elétrico é constituido de um tubo
cilindrico de ago inoxidavel com parede de 0,5 mm de espessura ,
no qual se encontra enrolado o elemento aquecedor. As dimensdes
e gecrmetria deste forno sac mostradas nas figuras 25 e 2¢. Este
forno foi projetado e construido na Divisiao de Dancs de Radiacdo
(TFD) do IPEN-CNEN/SP, ccm as dimensoes que permitissem inseri-
lo na coluna de fluéncia e atingir temperaturas na faixa requeri
da nes testes (700°C).

O elemento aquecedor é uma resisténcia do
tipo Thermocoax, formado por um fio central da liga Ni-Cr 80/20
com um isolamento de Oxido de Magnésio e recoberto com uma capa
de Inconel.

A figura 27 mostra esquematicamente uma sec

gao do elemento aquecedor.



Dimensdes em : mm
Espessura da parede : 0,5 mm

FIGURA 25. DIMENSOES E GEOMETRIA DO FCRNO ELETRICO.

FIGURA 26. FORNO ELETRICO E PLACAS DEFLETORAS.
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FIGURA 27.3 SECCAO DO ELEMENTO AQUECEDOR.

Para se obter uma temperatura constante, ne-
cessdria aos testes de fluéncia, utilizou-se um regulador de tem
peratura programavel que permitiu realizar aquecimentos lineares
da temperatura ambiente até a temperatura de teste e manter esta
temperatura com uma variag3o de + 1°C durante todo o experimento.
Ccmo sensores térmicos foram utilizados termopares de NiCr - Ni .
O termopar que monitora a temperatura da amostra é isolado com
um encapamento de fibra de vidro em uma das extremidades (ponta
quente) e colocado na regido 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 operacao foi otimi-
zada utilizando-se um jogo de placas defletoras colocadas em am-
bos os extremos do forno elétrico e com isolamento térmico exter
no a coluna.

Todos os elementos da coluna sao inseridos
em um tubo de quartzo de 90 cm de comprimento e 57 mm de diame-

tro externo, com parede de 2,5 mm de espessura. Esse tubo contém,
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acopladas em suas extremidades, flanges de altc vicue, &z quais
permitem: superiormente, interligar este a flange gque sustenta
os elementos da coluna e, inferiormente, o acoplamento ac siste-
ma de vécuo. O sistema total formado peles elementos da ccluna
e o tubo de quartzo que os contém é denominado C+iina de Fluén-
cia.

Nas condigdes operacionais decsa coluna, a
estabilid?de da temperatura interna € otimizada isclandc-se ex-
ternamente o tubn de quartzo, na regido do forno elétrico , com

um revestimento de amianto e folhas de Aluminio.

II.1.2.DISPOSITIVO DE IRRADIAGAO

O dispositivo utilizado para a irradiagao
com névtrons das amostras metdlicas finas é o mesmo usado em tra

balhos prévios<2h3031)

realizados na Divisdao de Danos de Radiagao
(TFD) do IPEN - CNEN/SP. Os compcnentes principais deste disposi
tivo e a maneira como este € colocado na posicdo de irradiagao
no reztor IEA-Rl siao mostrados esquematicamente na figura 28.
O sistema de irradiag3o é formado por um tu
bo cilindrico de Aluminio fechad> em sua extremidade inferior ,
possiindo na parte superior um cabegal no qual estd inserido um
tudbo flexivel, que permite acopld-lo a um sistema de fixag3o me-
canica e coloca-lo na posigdo de irradiagdo no carcgo do reator.
‘ As amcstras a serem irradiadas s3o coloca-
das dentro do tubo de irradiag3o, na altura do planc médio do ca

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

vistos detalhes do dispositivo de irradiagao.
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FIGURA 28. iIONTAGEM DO DISPOSITIVO DE IRKADIAGAO DENTRO DO CARO-
GO DO REATOR IEA-RL,
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FIGURA 29. DETALHE DO DISPOSITIVO DE IRRADIAGRO COM NEUTRONS,
MOSTRANDO O TUBO-SUPORTE E AS FLANGES PARA AS CONE

XOES ELETRICAS E ATMOSFERA CONTROLADA.

O tubo flexivel é de borracha sintética com

um revestimento de malha de ago. possuindo uma extremidade aco-
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plada ao tubo de irradiagao e a outra, em um ccnector miltiplo

em fcrma de T, conforme consta da figura 30.

l 10 000
termo-~ - I tubo flexivel

P BT s R

g40 —

conexao
’ do
f termopar
. - manometro
dimensoes em mm

FIGURA 30, TUBO FLEXIVEL, COM SEUS ACOCPLAMENTOS.

Pelo conector em forma de T, e através do
tubo flexivel, é possivel mcdificar as condig¢des ambientais na
qual se realiza a irradiagao das amostras, injetando-se gases cQ
mo Hélio ou Argdnio ou evacuando-se o sistema. A monitoragdo da
temperatura de irradiagao (aquecimento Gama) é feita utilizando-~

se termopares de NiCr - Ni.

II.1.3. DISPOSITIVO PARA IMPLANTAR PARTICULAS ALFA

O gis Hélio é introduzido nas esmostras de
aco inoxidavel por meio da técnica de implantagio de particulas
Alfa utilizando-se o ciclotron CV-28 do IPEN-CNEN/SP. Na ficura
31 é mostrada uma representagao esquematica do arranjo experimen
tal usado para implantar Hélio em amostras finas de ago inoxida-
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plantac3do nesse material.
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FIGURA 31. ARRANJO EXPERIMENTAL PARA A IMPLANTACAO DE HELIO EM

AMOSTRAS FINAS.

Na figura 32 siao mostradas esquematicamente,
os elementos principais do dispositivo de implantagao, o qual é
constituido por uma janela de colimagao do feixe, construida de
Aluminio e refrigerada ccm &gua, que torna possivel delimitar a
drea a ser irradiada. Um elemento importante desse dispositivo é
o atenuador de energia, que permite obter uma distribuig3o homo-
génea do Hélio em todo o volume da amostra. Este & composto por
24 folhas de Aluminio com espessuras que variam entre 100 a 300
am para o caso de implantar amostras de ago inoxidével com 100



62

pm de espessura. As folhas de Aluminio s3o fixadas em uw discc
rctatdrio, também de Aluminio, impulsionado por um mctsr e aco-
plads a um dispositivo que permite dissipar o caleor dc sistema
de atenuagdo de energia. Outro ccnstituinte importante dc dispo-
sitivo de .implantagdo é o suporte de amostras, o qual é formado
por um bloco de Cobre refrigerado com agua,que permite a realiza
G3ao de implantagdes em temperatura ambiente. As amostras a serem
implantadas s3o soldadas com Indio no bloco de Ccbre na diregic
da linha do feixe. O Indio fornece estabilidade mecanica as amos

1
tras e um 'bom contato termico entre as amostras e o bloco para

uma eficiente dissipagdo térmica durante a irradiagdo.

AGUA DE REFRIGERAGAO

ATENUADORES DE ENERGIA

8LOCO DE

COBRE
COLIMADOR (A1)

ot
REFRIGERAGAO FEIXE DE
PARTICULAS X

FIGURA 32. REPRESENTACAO ESQUEMATICA DO DISPOSITIVO PARA

IMPLANTAR HELIO.
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I11.2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

II.2.1. AMOSTRAS UTILIZADAS

3 Os agos inoxiddveis austeniticos s3o ampla-
mente utilizados na tecnologia nuclear devido as suas proprieda -
des de resisténcia a corrosdo, resisténcia mecanica em altas tem-
peraturas e estabilidade em longos tempos de operagao. Os agos do
tipo 316 s3o freqllentemente utilizados como materiais estruturais
e de réQestimento em reatores de poténcia. Dada a sua importancia
tecnoldégica, no presente trabalho sd3o estudadas amostras de ago
inoxiddvel austenitico do tipo 316, da firma Hamilton, fornecidas
pelo KFA-JUlich. Na tabela 1 é dada a compcsigdo quimica  destas

amostras.

TABELA 1

! -

COMPOSIGCAO QUiMICA DO AGO INOXIDAVEL AUSTENITICO TIPO 316.

Ni Cr. | Mo | Mn Si C S P Fe

11,43(17,35( 2,24] 0,89 0,54]0,048]0,019{0,031|completa
100%

% em peso
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O material original fci cortado em chapzz e
laminado até uma espessura de aproximadamente 2060 m, segulidoe de
um recczimento a 105C °C durante 1 hora em vacuo mencr que 10—5
Torr. Este material recozido foi trefilado até serem obtidas fc-
lhas ccm espessura final de 100 pm, atingindo assim 50% de redu-

gac. Amcstras com a geometria e dimensdes mostradas na figura 23

foram cortadas por eletroerosio.

2

Y
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i\

|

-— e e —— ———

)

Dimensces em : mm
Espessura : 100 um

FIGURA 33, FORMA E DIMENSOES DAS AMOSTRAS DE AGO INOXIDAVEL TI-

PO 316 COM 50% DE REDUGCAO A FRIO.
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IT.2.2. IRRADIAGAO DAS AMOSTRAS

As amostras de ago inoxiddvel tipo 316 foram
irradiadas com néutrons rapidos de energia Es<l MeV no reatcr IEA-
Rl do IPEN-CNEN/SP. Esta irradiagdo foi realizada durante 43 ho-

ras, a uma,temperatura média de 87°C devida ao aguecimento Gama,

)
em vacuo de lO_2 17

n/cmz.

Torr, totalizando um fluxo integrado de 8,6 10

Um ccnjunto de 10 amostras fci colocado em

um suporte composto por duas placas de Aluminio. A disposigdo das
amostras no suporte € mostrado esquematicamente na figura 34,
O suporte foi fixado em uma vareta de Aluminio e introduzido no
tubo de irradiagao, numa posigido tal que o plano médio das amos-
tras coincida cem o plano médio horizontal do carogo do reator. A
posigdo ocupada pelo dispositivo de irradiagdo no carogc do rea-
tor é identificada pelo nimero 36 e estd esquematizada na figura
35. A temperatura de irradiagdaoc devida ao aguecimento produzido
pela radiagao Gama ( ¥ -heating) foi monitorada ccm um termcpar fi
xado dentro do suporte, junto as amostras.

Apés o periodo de irradiagiao, a maior parte
do decaimento radioativo das amostras ocorreu dentro do dispositi
vo de irradiagao imerso na piscina do reator. Posteriormente ao
decaimento das amostras, até estas atingirem niveis permissiveis

para a suz manipulagdo, foram iniciados os testes de fluéncia.
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FPIGURA 35. POSICAO DE IRRADIAGAO NO REATOR IEA-R1.

I1.2.3., IMPLANTAGCAO DAS AMOSTRAS COM PARTICULAS ALFA

As implantagdes do Hélio nas amostras de aco
inoxidavel foram realizadas utilizando-se um feixe de particulas

Alfa - de 28 MeV do ciclotron CV-28 do IPEN-CNEN/SP, Duas amostras
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- 3 e 34 + R P, ERIUUNE U S S
roz foram fixadas com Indic nc porta-alvo e implantadas simul

taneamente em temperatura ambiente e em vicuo de aproximadamente

tade

Torr. As amostras foram irradiadas com uma corrente média de
A/cmz, das quais 6 amostras com um tempo de irradiacgas de G5
e outras 6 amcstras durante 3 horas, atingindo concentragoes
appm e de 26 appm de Hélio nas amostras, respectivamente.

O controle da homogeneidade do Hélio implan-

foi realizado utilizando-se filmes fotograficos.

II.2.4. MONTAGEM DAS AMOSTRAS PARA 0S TESTES DE FLUENCIA

A montagem de amostras finas, tanto as irra-

diadas como as ndo irradiadas, em seu suporte € realizada utili-

zando-3e um dispositivo de montagem, o qual & mostrado na figura

3¢

FIGURA 36, DISPOSITIVO DE MONTAGEM E O SUPORTE DE AMOSTRAS.
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Este dispositivo permitiu a realizagio 4

Y]

mentagem ccm menores riscos de deformar a amestra e torncu pessi
vel o alinhamento da amostra em seu suporte, de maneira que o ei
¥o lengitudinal desta coincidia com o eixo do sistema de aplica-
¢3o da tensao em testes uniaxiais.

O suporte da amostra é feito de liga Invar
e é formado por duas pegas que prendem, entre elas, cada extremi
dade da amestra. Apds a montagem da amostra em seu suporte, eram

!

colocades dols protetores laterais que forneciam estabilidade me
canica ao conjunto e permitiam o transporte e a sua montagem na
coluna de fluéncia. Na figura 37 é mostrada, esquematicamente , a
disposigao final das amostras apds a montagem.

1
| eixo longitudinal da
1 coluna de fluencia

]

R N \
\ \ (a)

20

\\Q (b)

BN
)

N

/
[

!

|

]
dimensdes em mm

(a),(b):suporte da
amostra

FIGURA 37. DISPOSIGAO FINAL DA AMOSTRA EM SEU SUPORTE.



No caso de amostras implantadas ccm partic

Ie:

lazs Alfa foram necesséarics scmente alguns dias para atingirem cs

niveis permissiveis de radioatividade e serem manipuladas. Par

W

as amostras irradiadas com neutrons, as quais possuiam alta ati-
vidade e necessitavam de um intervalo de tempo maiocr de decaimer
to, foi necessario construir uma camara de protegido,formada por
paredes de tijclos de chumbo e um visor de vidro de chumko usado
na manipulagdo de material radioativo, como mostra a figura 33 .
A mcntagem %essas amostras em seu suporte foram realizadas no in

terior dessa camara, seguindo os procedimentos estabelecidos pe-

lo servigo de protegao radioldgica.

FIGURA 38. CAMARA DE CHUMBO COM VISCR.

II.2.5. CALIBRAGAO DA MOLA E DO SENSOR INDUTIVO DE DESLOCAMENTO
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Nas condigdes de vacuo em gue normalmente a
ccluna de fluéncia opera ¢ principalmente devido a secgido trans-
versal reduzida das amostras utilizadas (2,0 x 0,1) mmz, s20 ne-
cessarias somente cargas de 2 a 6 Kgf para se atingir tensces de
10 a 30 Kgf/mm2 (100 a 300 MPa), intervalo este de tensao fre~
glientemente utilizado na pesquisa de materials. Estas cargas sao
fornecidas por molas, as quais foram projetadas considerando- se
dois aspec%os: um que ela fornega a forga necessaria para o tes-
te e o outro, que ao mesmo tempo mantenha a tensao constante du
rante todo %xperimento de fluéncia. As condigdes dimensionais
que a mola deve satisfazer para fornecer tensao constante em um
teste de fluéncia s3c dadas no apéndice 1.

As molas s3o calibradas utilizando-se pesos
aferidos e um vernier com precisdo de décimos de milimetro. As
curvas de calibragdo obtidas s3o mostradas na figura 39, cujos
valores foram ajustados pelo método dos minimos quadrados, © que
nos permitiu determinar as constantes das molas, as quais sao:
para a mola nimero 2 de 468 gf/mm, e para a mola nimero 5 de 319
gf/mm.

Para a calibragdao do sensor de deslocamento
indutivo tipo LVDT, utilizou-se o amplificador linear MBS 5207 e
um micrometro que permite medir deslocamentos do sistema mecani-
co do sensor com uma precisio da ordem de microns. As respostas
elétricas correspondentes a esses deslocamentos foram ampliadas
linearmente e gquantificadas digitalmente em um multimetro. A cur
va de calibragio do sensor utilizado é mostrada na figura 40. Qs
valores da calibragao foram ajustados pelo método dos minimos

quadrados, obtendo-se o fator de amplificagao de 218 mV/mm,
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FIGURA 39. CURVAS DE CALIBRAGCAC DAS MOLAS.
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II.2.6. DETZRMINAGAO DO PERFIL TERMICO DO FORNO

Os testes de fluéncia sdo realizados em con-
dicdes de temperatura constante. Nos experimentos realizados, es
ta condigéé foi atingida utilizandeo-se um forno elétrico com
uma geometfia que fornece uma temperatura constante ao longo de
todo o comprimento da amostra. A eficiéncia e o perfil térmico
do forno elétrico foram determinados em testes preliminares. 0]
perfil térmico foi levantado usando-se um conjunto de termcpares,
cujos terminais (pontas quentes) foram fixados simetricamentes em
relagdo ao plano médio, sobre o eixo longitudinal do forrno. Na
figura 41 pode ser visto o perfil térmico do forno. Observa-secpe'
a variagdo da temperatura é& de T 2°C numa faixa de 20 mm da par-

te central do forno.

| ———— eixo central
)

512
513
7515 ;.
e —_e515-. 8 _Rlano medio
4514
--f----4513

'.
isu
:

;20 Rm

delemento
; J aquecedor

-

- - -

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

Antes dos testes de fluencia eram realizadas

as seguintes operacgoes:
! - contrcle do isolamento elétrico éo f-rno e dos ter
mecpares € posicionamento destes em relagéo a amostra,
' - controle do funcionamento do senscr de deslocamen-
to indutivo na taxa adequada para as medidas de fluéncia e
- controle do sistema de fixag¢3o mecinica dos diver-
scs elementos integrantes da coluna de fluéncia.

Todos os testes de flu2ncia foram realizados
em vacuo menor que 10 2Torr. Este vécuo foi atingido no  tempo
aproximado de duas horaé, usando-se um sistema de alto véicuo.

0 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 possivel a realizagao desse procedimento devi
do a utilizag3o de um prcgramador de temperatura. Apds ser atingi
da a temperatura de medida de fluéncia e antes de ser aplicada a
carga ne amostra, a regiao aquecida era mantida nesss temperatura
durante 20 minutos para garantir a estabilizagdoc térmica dé con-~
junto. A aplicagdo da carga na amostra efetuou-se por meio do sis
tema tensivo da coluna de fluéncia e a deformagao da amostra foi
munitorada pelo sensour indutivo de deslocamento. Durante os tes-

tes de fluéncia, os valores da deformagdo e a temperatura da amos-

tra foram registrados em um registrador de dois canais. Paralela-
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ments, leituras diretas dos valores desses parametros fcorem fei-
tas, utilizando-se um multimetro digital.

O procedimento para os testes de fluéncia
cm amostras irradiadas com néutrons foram similares aos utiliza-
dos em amostras n3o irradiadas e as implantadas ccm particulasdn
com a diferenca de que para as primeiras foram necessarias algu-
mas médidas de seguranga e de protegdc radioldgica. Para isto ,
construiu-sejuma estrutura de blindagem ao redor da coluna ccm

tijolos de concreto e de chumbo e ago, como mostra a figura 42.
4
i
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FIGURA 42,PROTEGOES DE TIJOLOS DE CONCRETO E DE CHUMBO UTILIZADAS
DURANTE OS TESTES DE FLUENCIA EM AMOSTRAS IRRADIADAS

COM NEUTRONS.
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II.2.8. PREPARAGAO DE AMOSTRAS PARA OBSERVAGOES METF OGRAFICAS E

DE MICROSCCPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAC (MET)

Para as observacdes metalcgréficas ao lonco
da espessuré das amostras, chapinhas do material de (1Cx0,1) mm2
foram embut%das em resina acrilica e a seguir passadas em lixas
de SiC na seguinte seqiiéncia granulométrica: 180, 240, 320,400 e
600. A seguir, foi feito polimento com Oxido de Cromo contendo
particulas de 1 jum, com Alumina de 0,3 um e finalmente com Alumi
na de 0,05 um, todas em suspensao aqliosa. Terminado O processo
de polimento, as amostras foram lavadas com agua destilada, &l-
ccol e secadas com ar quente.

Devido ao alto grau de deformagao plastica
do material, os delineamentos dos contornos de graos nas amos-
tras foram realizados usando-se técnicas eletroliticas. A solu-
¢ao utilizada continha: 60% de HNO, e 40% de dgua destilada. O
processo eletrolitico foi realizado com 2 V de tensdo e 4 A de
corrente durante 27 secundos.

K O preparo das amostras para as observagces
com microscédpio eletrinico de transmissdo foi realizado efetuan-
do-se um polimento eletrolitice a jato. A solugao usada foi &0%

de Acido Percldrico e 20% de Metanol, com ~15 V de tensdao e ~200

mA de corrente a uma temperatura de ~0 °C.
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CAPLITULO IIZI

RESUITADOS OBTIDOS

ITI.1. MICROESTRUTURA

As condigdes iniciais do ago inoxidavel ti-
po 316 com 50% de redugao a frio foram determinadas utilizando -
se técnicas metalograficas e de micdroscopia eietrdnica de trans-
missio.

Uma cibservagac prévia da morfologia superfi
cial das amcstras mostra uma superficie brilhante, caracteristi-
ca de materiais fortemente deformados.

Observagaés ne microscépio Sptico Zeiss, mo
delec POL I1I, foram realizadas ao lcngo da espessura das amcs-
tras (100 pm). Um exemplo de uma das zonas observadas é mostra-
do na figura 43. Observa-se que o0s graos sao alongados na dire-
¢3o de trefilagao, evidenciando a morfologia de um material com
alto grau de deformagiao plastica., Realizando-se as contagens do
nimero de graos contidos em diferentes pcsigdes da espessura das

amcstras, obceve-se em média 12 graocs, o que equivale a uma lar-
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gura média em cada grao de aproximadamente 9 pm.

FIGURA 43, MORFOLOGIA GRANULOMETRICA DAS AMOSTRAS.

A microestrutura do material em condigZles
iniciais é mostrada na figura 44 , as quais foram ocbservadas uti-
lizando-se um microscdpio eletrdnico de transmissdo de 200 KV
JEM-200C,

Na figura44(a) observam-se graos alongadcs
e bem definidos devido ao processo de laminagao a que foi sukme-
tido o material. Na figura 44(b) evidencia-se uma jungao trirpla
de graos bem definidos, zonas claras e escuras devido a proble-
mas de contraste que & caracteristica de materiais altamente de-
formados, nao sendo ainda observados precipitados nos contorncs
de grios. A figura 44(c) é uma vista ampliada de uma regidc do

incerior do grio, onde se observa uma alta densidade de disccr-
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dincias, pcssiveis anéis de disccrdéncias e alguns precipitadcs
Em resumo, a microestrutura inicial do material é ccmpcesta de
graos alongados, bem definidos, contendo uma alta densidade de
discordancias e precipitados em seu intericr.

A microestrutura do material inicial irra-

17

. - - 2 -~ L4 .
diado com um fluxo integrado de 8,6 10 n/cm” de neutrons rapi-

dos € mostrada na figura 45.

(a)

(b) .

L

3",?'1' » - '}?"‘
‘frﬂﬂﬁa&Jaﬂ

FIGURA 45. MICROESTRUTURA DO MATERIAI IRRADIADO COM NEUTRONS

RAPIDOS.



igura obgerva-se pasicamente uma mi-~
croestrutura similar a do material naoc irradiado, isto é, presen

¢a de graos alcngados e zonas de grande contraste, caracteristi

cas de materials fortemente derformados. Um detalhe ampliado do
interior de um grao, ficura 45 (b), mostra que o efeito da irra-
diagao manifesta-se micrcestruturalmente por um aumento no nime-

ro de anéis de discordancias e de precipitados.

H
I11I.2. TESTES DE FLUENCIA

Todos os testes de fluéencia foram realiza-
dos em vacuo de lO-STcrr, numa gama de temperatura de 650 °C a
700°C e tensdes de 200 MPa e 300 MPa. Os parametros dos testes
de fluéncia e os resultados representativos obtidcos em uma série
de experimentos realizados nas amostras na3o irradiadas e irradia
das ccm neutrons e particulas Alfa s3o mcstrados na tabela 2. Os
valores das taxas de deformagao média foram calculados utilizan-
dc-se a relagao:

~ L. P
<és> = Qeformacao ac atingir a fratura (26)
intervalc de tempo ate a Iratura

Curvas representativas dos testes de flgén—
cia realizados em amostras em condigoes iniciais a diferentes
temperaturas e tensdes sao mostradas nas figuras 46 e 47 e igual-
mente, na figura 48 sao dadas as curvas de fluéncia obtidas nos
testes realizados nas mesmas condig¢des de temperatura e de ten-

s30,em amostras irradiadas com néutrons com um fluxo integrado
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de 3,6 10 n/cm‘. As primeiras curvas obtidas em testes a

i8]

fluéncia realizados em amostras implantadas ccm Hélio e testadas
nas mesmas condi¢cdes de temperatura e de tensaoc dos cascs ante-

riores, s3o mostrados na figura 49.



TABELA 2

RESULTADOS DOS TESTES DE FLUENCIA,

TESTES DE FLURNCIA .
PARAMETROS RESULTADOS
Amostras Clie Tensao |Pemperatural| Deformagao Tempo de Taxa de
para ruptura: t deformagao
q T fratura:et r média: < €>
N¢ (ppma)| (MPa) ( C) (95) (h) (h—l)
20 -~ |200 + 6| 650 + 2 12,2 + 0,2 |226,00 + 0,01 | (5,40 + 0,07).107"
B A N R R R TR
2¢ -~ zoo'i e 700 + 2 25,6 + 0,4 10,50 + 0,01 | (2.44 + 0,04).107°
3 -~ 300 +9| wso+2 | 12.a+0,2 | 74,50 +0,00 | (1,70 + 0.03).107*
1-5 -—- | 200 + 6] 650 + 2 11,6 + 0,2 |211,00 + 0,01 | (5,50 + 0,07).10™"
I-2 -- | 200 + 6] 675 + 2 18,1 + 0,2 42,20 + 0,01 | (4,29 + 0,05).107°>
1-1 - |200 + 6] 700+ 2 | 20,5+ 0,3 9,50 + 0,01 | (2,20 + 0,03).107%
AI-4 05 | 200 + 6| 675 + 2 2,00 + 0,02 7,80 + 0,01 | (2,62 + 0,03).10""
AI-3 05 |200 + 6] 700 + 2 1,60 + 0,02 1,00 + 0,01 | (1,60 + 0,02).10™°
AI-2 26 [200 + 6] 675 + 2 2,30 + 0,02 8,60 + 0,01 | (2,70 + 0,03).107"°
AlI-1 26 [ 200 + 6 700 2 0,20 + 0,01| 1,40 + 0,01 | (1,40 + 0,01).107"

<8
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FIGURA 46. CURVAS DF FLUENCIA DE AMOSTRAS NRO IRRADIADAS, TESTADAS A 200 MPa FM DIFFRENTES TEM-
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FIGURA 49. CURVAS DE FLUENCIA DE AMOSTRAS IMPLANTADAS COM PARTI-
CULAS ALFA, TESTADAS A 200 MPa EM DIFERENTES TEMPERA-

TURAS E COM DIFERENTES CONCENTRAGOES DE HELIO.
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II11.3. MICROSCOPIA ELETRONICA DE TRANSMISSAO

Algumas das observagdes microscdpicas reali
zadas em regioes prdximas as zonas de fratura das amostras nao

irradiadas'e irradiadas com néutrons, testadas em diferentes tem

peraturas ¢ a 200 MPa sao mostradas nas figuras subsequentes. Al
/
guns exemplos da microestrutura observada nas amostras nao irra-
diadas e testadas a 650°C s3o mostrados na figura 50. Na figura
50 {a) cbservam-se: a presenc¢a de precipitados no contorno de
grao, zonas com alta deformagao e formagao de estruturas celula-
res. Na figura 50 (b), zonas altamente deformadas e subgraos com
alguns. precipitados s3o observados. A figura 50(c) é um detalhe
da figura 50 (b), onde se observam zonas escuras como efeito de
contraste e no interior dos subgraos alguns precipitados e dis-
cordancias ancoradas a eles.
Para as amostras nao irradiadas e testadas
a 675 °, alguns exemplos da microestrutura observada sao mostra-
dos na figurasl .
. Na figura 51 (a) é observada uma "rede" de
discordancias no interior do subgri@o e precipitados dentro e nos
contornos do subgrao. A figurasl (b) mostra uma distribuigao de
precipitados maiores e bem definidos no subgrao e no contorno.
Observam~-se ainda grandes areas em restauragao e regides que per
manecem com alto grau de deformagao. Na figura 51 (c) observa-se

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

grao e nota-se claramente a presenca de precipitados no interior

dos sukgraos.
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)

b

St

(c)

FIGURA 50. MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS NAO IRRADIADAS E TESTADAS

A 650°C, (AMOSTRA N2 20)
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(a)

(b)

FIGURA 51, MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS NXO IRRADIADAS E TESTADAS
A 675°C. (AMOSTRA N2 29)
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Alguns exemplcs da microestrutura chserva-
da nas amostras nao irradiadas e testadas a 700 °C sio mostrados

na figuras2.

FIGURA 52, MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS NAO IRRADIADAS E TESTADAS

A 700°C. (AMOSTRA N2 25)



Na figura 52 (&) tem-se nc intericr do su

i)

¢rao um grande numero de precipitados ce diferentes tamanhos,cn
de existe uma interagac entre esses precipitadcs e as discordan
cias presentes. Observam-se ainda areas altamente deformadas e
o avango do subgrao para essa area encruada no processo de res-
tauragcao. Na figura 52 (b) mostra-se um detalhe ampliado de um
subgrao na qual podem ser observados claramente os precipita-
dos de diversos tamanhes, alguns deles com discordancias anco-
radas.

Para as amostras irradiadas com néutrons e
testadas a 650 °C s3o mostradas, na figura53 , algumas das obser
vagoes microestruturais realizadas.

Na figura 53 (a) tem-se subgriaos claros e
escuros como consequéncia da reflexao e do contraste. Os sub -
¢graos sao bem definidos. Os precipitados localizam~se tanto no
interior como no contorno do subgrac. Na ficura 53 (b) pode se
ver um detalne ampliado de um subgrao, no qual sZo observados
precipitados bem definidcs e de diferentes tamanhos e algumas
discordancias ancoradas nos precipitados (pinning effect). Nota
se ainda a presenga de discordancias no contorno do subgrio.

Alcuns exemplos da microestrutura observa-
da nas amostras irradiadas com néutrons e testadas a 675°C sao
mcstrados na figura 54 .

Na figura 54 (a) si3o 6bservados grandes
dreas restauradas e precipitados maiores distribuidos no inte-
rior do subgrao, os quais estdo interagindo com discordancias,
Na figura 54 (k) tém-se a presenga de uma "rede" de discordan -
cia e precipitados no interior do subgrio. As zcnas escuras sao

problemas de contraste e possivel conseqiiéncia do preparo das



lostras .

(2)

SURA 53, MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS IRRADIADAS COM NEUTRONS
1
\ E TESTADAS A 650 °C. (AMOSTRA N2 I-5)
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(a)

(b)

FIGURA 54, MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS IRRADIADAS COM NEUTRONS

E TESTADAS A 675°C, (AMOSTRA N2 I-2)
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Para as amostras irradiadas ccm néutrons e
testadas a 700 C, algumas das observacdes microestruturais reali

zadas sao mostradas na figura 55.

FIGURA 55. MICROESTRUTURA DAS AMOSTRAS IRRADIADAS COM NEUTRONS

E TESTADAS A 700°C., (AMOSTRA I-1)
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Na figura 55 (a) observa-se grande redugdo
do nimero de discordancias no interior do sukgrio. 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 subgr3os, estao com dis
cordancias ancoradas. Na figura 55 (b) observam-se dois subgraos

num processo de formagao de um '“1ico subgrao e precipitadcs gran

|
des e bemn definidos.
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capiTULO IV

DISCUSSA0 DOS RESULTADOS

A espessura de 100 ym das amostras utiliza-
das neste trabalho estd determinada em funcdo da penetragao maxi
ma das particulas Alfa de 28 MeV de energia inicial no ago inoxi
davel. Por outro lado, os resultados dos testes de fluéncia em
amostras finas reproduzem o comportamento das amostras macigas
em fluencia. Esta afirmagdo esta fundamentada nos trabalhos pré-

vios realizados por P. Jung e colaboradores(sa)

, 0S quais deter-
minaram que os resultados dos testes de fluencia realizados em
amostras finas, com espessuras maiores que 25 um, s3o equivalen-
tes aos resultados obtidos com amostras macigas (bulk specimens).

Os testes de fluéncia foram realizados em
amcstras de ago inoxidadvel tipo 316 ccm 50% de redugao a frio,
com tensdes de 200 MPa e 300 Mpa e temperaturas entre 650°C e
70C 'C. As tensdes utilizadas no presente trabalho s3o menores
que a tensdo de escoamento (Yield Stress) obtida em ago inoxida-

vel tipo 316(54).

As curvas representativas dos testes de

fluéncia realizados em diferentes temperaturas e tensdes em amos
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tras nas ccndigdes inicials s2o mostradas nas figurasd4cel7 . Pa
ra as amostras irradiazdas cocm néutrons e testadas nas mesmas tex
peraturas e tensaes do caso antericr, s2o dadas na figuradZ e pa
ra as amostras implantadas ccm particulas Alfa com diferentes
concentra¢oes de Hélio, as curvas de fluéncia s3o mestradas na
figura49 . Os dados obtidos e calculados destas curvas ccnstam
da tabela 2.

’ As curvas de fluencia obtidas mostram um
compor tamento similar em relagao as suas formas, isto é, apresen

|
tam um estagio de Fluéncia estaciondrio n3o bem definidos, prin-
cipalmente nos testes em temperaturas altas e a taxa de deforma
gao aumenta continuamente até atingir a ruptura. Este comporta-
mento € caracteristico dessa classe de agos(7'54).

A influéncia da tens3o no ccmportamentc das
amostras testadas na mesma temperatura € mostrada na figura 47 .
Observa-se que a deformagao total permanece praticamente iralte-
rada enquanto que o aumento na tensac de 100 MPa produz uma di-~
minuigao no tempo de ruptura de ~70% e, consequentemente, um au-
mento na taxa de deformagao calculada (tabela 2). Portanto, pode
ser considerado que o efeito da tensdo nesse tipo de ago incxida
vel, medido na mesma temperatura, tem pouca influéncia na édefor-
magao total e influi sensivelmente no tempo de ruptura.

A influéncia da temperatura ncs testes de
fluéncia realizados a 200 MPa em amostras n3o irradiadas é mos-
trada na figura4é. Dessa ficura e dos valores dados na takela 2
pode ser concluido que o aumento da temperatura produz uma sensi
vel diminuigi» no tempo de ruptura (tR) e um aumento na deforma-

gao total ( €'I')’ Pode-se observar que um aumento de 50 °C na tem-

peratura de teste aproximadamente dobra o valor da deformagao to
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Ccm a finalidade de ccmparar cs resultados
obtidos e avaliar a confiabilidade do dispositivo utilizado nas
medigoes de fluéncia, s3o apresentados na tabela 3 os resultadcs
da amostra numero 25 e os resultados obtidos por A. A. Abou Zah-

ra e H. Schoeder(54) e por A, Sagﬂes(7)

em testes de fluéncia
realizados em aco inoxidivel DIN 1.4970, o qual & equivalente ao
aco utilizado neste trabalho.

’ Da comparagao entre os resultados da amcs-
tra 25,quefpossui 50% de redugao a frio, e da amostra da referen-
cia 54*,com 13% de redugao a frio, testadas na mesma temperatura
e em tensdes prdximas, observa-se que tanto a deformagao - total
como o tempo de ruptura, e portanto a taxa de deformagao média,
aposar da diferenga de redugao a frio, s3o concordantes. Por ou-
tro lado, quando se ccmpara os resultados obtidos para a amostra
25 com os resultados das amostras da referéncia 54 e referén -
cia7 , as quais tiveram inicialmente 13% de redug¢aoc a frio e
apds foram recozidas durante 24 horas a 800°C, observa-se uma di
minuigao de A €0% na defcrmagao total e um aumento dew 90055 no
tempo de ruptura. Portanto, testes realizados em tensdes proxi-
mas e na mesma temperatura em amostras com diferentes porcenta-
gens de deformagao mecanica (C.W.) mostram que tanto a deforma-
g3o total como o tempo de ruptura permanecem em um valor comparad
vel, o que nao ocorre quando os resultados de uma amostra defor-
mada a frio é comparado com cos resultados de amostras recozidas.

Comparando-se as curvas da figura 56 e os da
dos da tabela 2 obtidos nos testes de fluéncia realizados em

amostras nao irradiadas e irradiadas com néutrons, medidas sob

mesmas condigdes de temperatura e tensido, observa~-se que as cur-



TABELA 3.

RESULTADOS COMPARATIVOS DA AMOSTRA N225 COM OUTROS TRABALIIIOS.

TESTES DE FLUENCTIA

PARAMETROS

RESULTADOS

Amostras Tensao:( Temperatura:T Deformagao Tempo de Taxa de
para ruptura: t_ deformagao
fratura:E.t média: <€>
Ne (MPa) (*c) (%) (h) (h~t)
25 200%6 700¢2 25,6%0,4 10,50%0,01 (2,4410,04L162
* - -2
54 206 700 22,33 12,12 1,8 . 10
54~ " 206 700 9,89 121,25 8,1 - 1074
7 216 700 8,30 122,00 6,8 - 1074

n¢25, amostra com 50%

de reducgao a frio.

* referéncia n254,amostra com 13% de redugao a frio.

**referéncia n%54,amostra com 13% de redugdo a frio e recozimento posterior durante
24horas a 800°C.

referencia n? 7, amostra com 13% de redugdo a frio e recozimento posterior durante

24 horas a 800°C.

(40} ¢
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vas si3z praticamente coincidentes, possuindo uma maicr diferenga
nas regides prodximas ao ponto de ruptura, principalmente para as
amcstras testadas a 700°C. Por outro lado, apds uma anilise deta
lhad2 dos dados das curvas em diversos pontos destas e em cada
temperatura, foi determinado que as diferengas nac ultrapassam a
uma porcentagem de 15% a 20%, exceto aos valores prdéximos do pon
to de ruptura. Estas porcentagens estdo incluidas na reprodutibi
lidade obtida'nos testes de fluéncia realizados, a qual nao ul-
trapassa a um limite maximo de 20%, valor este obtido igualmente

g
em trabalhos drévios(7'54)

realizados com dispositivos de medida
iguais. A difsrenga existente entre os valores da deformagao to-
tal das amostras nao irradiadas e irradiadas com néutrons no pon
to de ruptura, principalmente para as amostras testadas a 700 °C,
indica uma certa tendéncia de fragilizag3o devido a irradiagao
neutrdonica. Porém, a irradiagiao a que foram submetidas as amos-
tras nao produziu um efeito marcante no comportamento do materi-
al em fluéncia devido ao laixo fluxo integrado de néutrons

l7n/cmz). Este resultado é ccncordante ainda com os

(2 = 8,6 10
estudos prévios realizados em amostras de ago inoxidadvel irradia
do com néutrons, os quais indicam que o efeitc da irradiagao naé
propriedades mecanicas torna-se detectavel a partir de um fluxo

22 n/cmz (2,4,12,23,29 ,55,55,57).

intecrado da ordem de 10

Com a finalidade de analisar o tipo de fra-
tura das amostras n3o irradiadas e irradiadas com néutrons e tes
tadas'ém diferentes temperaturas, foram realizadas observagdes
com um microscdpio Sptico em diversas regioes da zona de fratura.

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

granular tanto para as amostras ndo irradiadas como para as irra
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diadas ccm néutrons, o que mostra que a irradiagdo com o fluxo
integrado utilizado também nao afetou no tipo de fratura.

Consideragdes qualitativas da microestrutu-
ra das amostras de ago inoxidavel tipo 316 com 50% de redugac a
frio, em condigoes iniciais, indicam que esta corresponde a de
um material altamente deformado, contendo grdos alongados, zonas
claras e escuras, que s3o conseqlieficia do alto grau de deforma-
¢a3o, alta densidade de discordancias e alguns precinitados e
anéis de diséordéncias no interior do subgrzo.

O material apds irradiagao € microestrutu -
ralmente similar ao material ndo irradiado; o efeito da irradia-
gao manifesta-se por um aumento na densidade de anéis de discor-
dancias e de precipitados.

As observagdes qualitativas da microestrutu
ra das amostras n3ao irradiadas e testadas em fluéncia a diferen-
tes temperaturas indicam a ocorrencia do processc de restauragao,
o qual normalmente apresenta-se em materiais testados em fluén -~
cia, isto é, formagao de subgraos, de estruturas celulares, de
rede de discordancias dentro do subgrdo, precipitados no interi
or e nos contornos do subgrio. S3ac ainda observadas 2zonas de al-
to contraste devido a deformagao que permanece no material.

Algumas variagOes marcantes sao observadas
em amostras testadas em temperaturas altas (700 °C), onde os sub-
graos estiao quase que completamente sem discordancias, os preci-
pitados estdo localizados nos contornos de graos e apenas algu-
mas discordancias permanecem ancoradas em precipitados no inte-
rior do subgrio.

A microestrutura observada qualitativamente

nas amostras irradiadas com néutrons e testadas em fluéncia em
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um intervalo de temperatura de 650 °C a 700 °C, resulta da influéen
cia combinada do efeito da temperatura e da irradiagac, de mcds
que, a 650 °C observam-se zonas encruadas, subgrios bem definidos,
precipitados bem definidos localizados no interior do subgrao e
algumas discordancias interagindo com eles. A €75°C, cbservam -
se grandes areas em restauragan e precipitados maiores no inte-
rior do subgrao, os quais estdo interagindo com algumas discor -
dancias. O?servam—se ainda estruturas formadas por "rede" de dig
cordancias com precipitados no interior do subgrio. Na tempera -
tura mais alta em que foram testadas as amostras (700°C), obser-
vam~-se uma grande redugao da guantidade de discordancias no inte
rior do subgrdao e a presenga de precipitados menores com discor-
dancias ancoradas dentro do subgrao. Portanto, a microestrutura
observada nas amostras irradiadas com néutrons corresponde ao
resultado do efeito combinado dos diversos processos de restaura
G3do de um material altamente deformado e submetido a fluéncia e
do efeito da irradiagao neutrdnica que influi principalmente na
formagao e distribuigio dos precipitados, assim como na distri -
buigiao e localizagao das discordancias.

Comparando-se as curvas da figura 57 e os
dados da tabela 2 para as amostras ndo irradiadas e amostras ccxm
Hélio introduzido por implantagao de particulas Alfa com concen-
tragdes de 5 e 26 ppma, testadas sob mesmas condigdes de tempera
tura e tensdo, observa-se que estas apresentam um comportamento
em fluéncia caracterizado por uma redugdo dewn 90% no tempo de
ruptura (tp) e na deformagao total (€p) em relagao ao material
nao 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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CURVAS DE FLUENCIA DE AMOSTRAS NAO IRRADIADAS E IMPLAN
TADA COM PARTICULAS ALFA COM DIFERENTES CONCENTRAGOES

DE HELIO, TESTADAS A §=200MPa EM DIFERENTES TEMPERATU-
RAS.
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rostra uma perda de ductilidade de quase uma ordem de grandeza
em relagio a implantada com 5 ppma de Hélio (AI-3), enguanto
que o tempo de ruptura em ambos atingem valores da mesma crdem
de grandeza.
} Nc 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 deformagdes totais atingem valores similares ain
da que as conc$ntra96es de Hélio difiram em um fator de aprcxima
damente 5 vezes. O efeito da concentragdo de Hélio para essa tem
peratura e tens3o manifesta-se na taxa de deformagdo durante as
primeiras horas em fluéncia na amostra com 5 ppma de Hélio em re
lagao a amcstra com 26 ppma. Pode ser considerado que esse com-
portamento deve-se a influéncia da menor concentragio de  Hélio
no processo de difus3do deste gas e das mudangas microestruturais
que ocorrem no material em fluéncia nessa tensao e temperatura.
Algumas observagdes preliminares com o mi-
croscépio eletronico de transmissiao foram realizadas nas  amos-
tras com 5 ppma e 26 ppma de Eélio, testadas a 200 MPa e em tem-
peraturas de 675°C e 700 °C. Estas indicam que o material implan-
tado n3o apresenta os estigios de restauragdo observados nas
amost.ias nao irradiadas e irradiada§ com néutrons, testadas nas
mesmas condigoes de temperatura e tensao. Este comportamento po-
de ser atribuido a agiao dos atomos de Hélio ou de pequenos aglo-
merados deste gds, os quais dificultam a mobilidade das discor-

dancias e precipitados, inibindo a restauragao estrutural.
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capfTuLo vV

i CONCLUSOES

O comportamento em fluéncia do ago inoxida-
vel tipo 316 com 50% de redugao a frio foi estudado com tensdes
aplicadas de 200 MPa e 300 MPa e temperaturas entre 650 °C €
700 °C, em amostras nao irradiadas, irradiadas com néutrons e im-
plantadas com particulas Alfa. A irradiagdo das amostras foi rea
lizada com riéutrons rapidos (E>1 MeV) com um fluxo integrado de

8,6 1017 2

n/cm“. Para as implantagdes foi utilizado um feixe de
particulas Alfa acelerado no ciclotron CV-28, obtendo-se concen-
tragoes de 5 e de 26 ppma de Hélic nas amostras. Dos resultados
obtidos pode-se concluir que:

1. As curvas de fluencia das amostras tes-
tadas, principalmente em temperaturas mais altas mostram um esti
gio estaciondrio pouco definido e a taxa de fluéncia aumenta

continuamente até atingir a ruptura. Este comportamento & carac

teristico dessa classe de agos (Fig. 46 e 47).
2, O aumento da tensiao de 200 MPa para
300 MPa nos testes de fluéncia a uma mesma temperatura produz

uma diminuigao de A 70% no tempo de ruptura, engquanto que a de-
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fermagdo total permanece praticamente inalterada (Fig. 47).

3. O efeito da temperatura nos testes de
lluéncia realizados a uma tens3o de 200 MPa em amostras ndo irra
diadas e irradiadas com néutrons é tal gue wm aumento na tempera
tura produz uma diminuigdo de 98,9% no tempo de ruptura e um au-
mento na deformagdo total. Observou-se que um aumento de 50°C na
temperatura de teste aproximadamente dobra o valor da deformagao
total (Fig. ﬁ6).

4. Dos resultados obtidos nos testes de
fluéncia em imostras nao irradiadas comparados com os resultados
em amostras irradiadas com néutrons, testadas nas mesmas condi-
¢oes de tensao e de temperatura e, considerando-se a reprodutibi
lidade, conclui-se que a dose de néutrons com que foran irradia-
das as amostras nao produziu um efeito marcante no comportamento
em fluéncia desse tipo de ag¢o, no intervalo de temperatura e de
tensdo em que foram realizados os testes. No entanto, as diferen
gas encontradas entre os valores das deformagdes tctais das amcs
tras ndo irradiadas e irradiadas com néutrons sugerem uma tendén
cia de fragilizag3o devido a irradiag3oc neutrdnica, mesmo  com
fluxo integrado relativamente pequeno (@ = 8,6 1017 n/cmz)(Tab.2L

5. Da comparagido dos resultados obtidos nes
te trabalho com os da literatura, conclui-se que o sistema de me
digdo de fluéncia (coluna de fluéncia) possui um alto grau de
confiabilidade, estabilidade mecanica e térmica e um'grau de re-
produtibilidade comparavel a dos sistemas de medi¢des que utili-

zam equipamentos iguais e técnicas similares.
6. Da comparagao entre as microestruturas
observadas nas amostras de ago inoxiddvel nao irradiadas e apds

irradiagdo neutrdnica conclui-se que o efeito da dose de néu-
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trons utilizada é tal que produz um aumento na densidade de dig
cordancias, na quantidade de anéis de discordancias e de preci-
pitados no interior do grao (Figs.50, 51, 52, 53, 54 e 55).

As microestruturas observadas das amostras
nao irradiadas e irradiadas com néutrons, testadas em fluéncia
na mesma tensdo e em diferentes temperaturas, correspondem aos
diferentes estidgios de restauragao de um material altamente de-
formado e ?estado em fluéncia nesse intervalo de temperatura ,
isto é, formagdo de subgr3os, de rede de discordincias, de es-
truturas célulares e mudanga na distribuigdo dos precipitadcs e
das discordancias. A dose de irradiagdo neutrdnica a que foram
submetidas as amostras produz a formagao de subgraos bem defini
dos e de precipitados maiores e bem definidos, embora alguns
precipitados permanegam menores e interagindo com discordancias
(ancoramento) no interior do subgraio.

7. Da comparagdo entre os resultados dos
testes de fluéncia em amostras nao irradiadas e implantadas com
concentragdes de 5 e de 26 ppma de Hélio conclui-se que o Hélio
introduzido produz umaredugdo média de 90% no tempo de rupturae
na deformagdao total em relagao ao material ni3o irradiado. Este
comportamento € uma confirmagao de que o processo de fragiliza-
¢ao se faz presente mesmo com pequenas concentragdes de Hélio.

O efeito da concentagéo de Hélio no ccmégg
tamento em fluéncia 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 o0s tempos de ruptura permanecem na

mesma ordem. Para as amostras com 5 ppma e 25 ppma de Hélio ,

testadas a 200 MPa e a 675°C, os tempos de ruptura e as deforma



T T | T e ST T
»

112

¢goes totals atingem valores similares. Neste caso, o efeito da
concentragdo de 5 ppma de Hélio conduz a uma maior taxa de de-
formag2o durante as primeiras horas em fluéncia em relagao as
amostras com 26 ppma de Hélio, efeitc este resultante da in-
fluéncia dessa menor concentragio no processo de difus3o do gds
Hélio e das mudangas microestruturais decorrentes do processo

de fluéncia nessa tensdo e temperatura (Fig. 57).



SUGESTOES PARA FUTUROS TRABALHOS

- Correlacionar o efeito da diregao da ten
sdo aplicada com a densidade e distribuigao de defeitos no mate
rial e co& a resposta mecanica do material.

! - Em materiais altamente deformados reali-
zar medigoes de microdureza e correlacionar esses resultadcs
com a microestrutura observada por microscopia eletrdonica de
transmissio e com os resultados dos testes de fluéncia.

- Realizar observagoes sistematicas da mi-
croestrutura das amcstras implantadas com Hélio e correlacionar
o efeito do gds introduzido com o comportamento mecanico do ma-
terial.

- Realizar implanta¢des de particulas Alfa
em concentragdes até a saturagao, determinando o comportamento

mecidnico em diversos estdgios de concentragio, inclusive o pon-

to de saturagao.
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APENDICE

CONDIGOES DIMENSIONAIS DA MOLA PARA ATINGIR A CONDIGAO DE TENSZEO
CONSTANTE DURANTE UM TESTE DE FLURNCIA
)

Considerando a condigao de conservagdo Ge
volume em uma amostra em forma de paralelepipedo, que scfre wra

deformagao axial devido uma forga F, tem-se:

|

A L = AL (27)

onde A_ é a secgiao transversal inicial, L, o comprimento  ini-
cial, A a secgido transversal e L o comprimento apds aplicar &
forga,F, mediante uma mola.

A variagao no comprimentc é dada por:

AL = L-Lo (28)



115

Substituindo-se (28) em (27), tem-se:
AL =A(L +4L) (29)
o © o

A relagao  entre as areas sera:

A
(o)
- (?*JLE-)= (1+€) (30)
) A Yo
onde € = ATL- é a deformacgio.
t O

Para que seje aplicada uma forga F na amocs

tra, a mola deforma-se em um Alo, assimg

= - 31
F K8l (31)

onde K & a constante da mola.
Como a forg:a,l"o deforma a amostra em un

[

L, a forca efetiva,F, na amostra sera:

= _ AL
F = -K(Al_-AL) = -K81_[1- (32)
Al
(o]
Usando a relagao (31), tem-se:
F = Fo(l- AL (33)
Alo

A tensdo inicial na amostra, na qual é apli

cada a forga F_ é G; = F e apds a deformagao da amostra se-
A
ra: 0= F °© (34)
A

Substituindo-se as relagoes (30) e (33) em



4,
)~
[
[8)}

(32), tem-se:

Fo AL + br
GJ: Ao (l ) Alo\(l Loj (
. _ bL AL
R R [N ‘

Fazendc-se a expansio do segundo term: e

[§1]

.~

toar

ou

(K3
(})}

—r

considerando~se somente aproximagoes de primeira ordem, obtz-

se:

LO A'lO

G=q 1+ 2L _AL\ (z7)

Da relagdo (37), a condigdc que vermite obter tens3o constan:s

é:

Portanto, afim de manter a tensao constante em um processo =
deformagdo a condigdo exigida € que a mola, que fornece a for:z
deve ser deformada em um cumprimento igual ao comprimento de =g

dida inicial da amostra.
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