EFEITOS DA ADIQKO DE NiOBIO E IRRADlAQKO NG ACO INOXIDAVEL AISI 321
i . ol
Vicente Luiz Calli

: o
Georgi Lucki
COMISSAO TECNICA =~ Metalurgia Fisica e Tratamentos Termicos — COMFIT.

RESUMO .

0 objetivo deste trabalho e contribuir ﬁara a tecnologia de fabricacao
e caracterizacao de agos especiais com adicoes de Nb por meio de estudos de
microdurcza antes e apos irradiagCes por neutrons rapidos e comparar com
estudos de resistividade elGtrica antes, durante e apos irradiagoes.

Efeitos da radiacao, em um grande intervalo de temperatura, em um ago
inox austenitico tipo AISI 321 com 0,05 e 0,17 em peso de Nb foram estuda-
dos antes ¢ apds irradiagces por neutrons rapidos com fluxe ao redor de
1017 n/cm2 utilizando~se a tecnica da microdureza Vickers, que e sensivel
3s mudancas microestruturais produzidas por tratamentos térmicos, mecanicos
e irradiagoes.

0s resultados indicam que picos de dancs de radiacao ocorrem ao redor
- de 4809C para o ago inox austenitico sem adicoes de Nb, ao redor de 5009C
para o mesmo material com 0,057 em peso de Nb e ao redor de 5709C para o
mesmo material com 0,17 em pesc de Nb, que estd de acordo com resultados

obtidos por meio de resistividade eletrica.
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1. INTRODUGAO.

Existem alguns trabalhos sobre aplicagoes dos agos inoxidaveis austeni~
ticos Ni-Fe~Cr em temperaturas elevadas (usinas eletricas, reatores de po-—
téncia, etc,) mas pouco se fala de mudangas nicroestruturais e consequentes
alteracoes nas propriedades mecanicas desses materiais durante irradiacoes.
0s mecanismos de endurecimento, aumento da resistencia a corrosao e ao in-
chaco sob 1rradlagao dos agos, 530 propriedades de interesse na tecnologla
nuclear(l)(z)(g)

Como os testes de tensao e compressﬁo frequentementé usados para estu-
dar as propriedades mecanicas, necessitam de grandes amostras e sao relati-
vamente diffceis de se realizar apds a irradiagao devido ao alto nivel de
contaminacao radiocativa. Em contraste com estes testes, medidas de microdu=
reza sao um maetodo adequado para estudar estas propriedades como um primei-
ro passo, embora seja dificel interpretar os dados obtidos. Apesar desta
tecnica apresentar resultados empiricos, estes sao Uteis atraves da relaqao
com outras propriedades de interesse que shio mensuraveis somente por tecni-
cas mais caras, complicadas e demoradas(a). 7

Procura-se atraves deste trabalho contribuir para o desenvolvimento de
técnicas de fabricagao e caracterizagao de agos especiais microligados com
Nb por meio de estudos de microdureza, propriedade esta semnsIvel as mudan-
cas microestruturais decorrentes de pré-tratamentos termicos, mecanicos e
irradiacoes.

As adigSES de Nb nesses tipos de agos podem representar uma melhoria
nas propriedades de dureza, resisténcia a corrosao, resistencia ao inchago
(sob lrradlagac) e outras propriedades mecanicas.

Estudos anteriores antes e apos 1rradlaga0 neutronica, por meio da mi-
crodureza e resistividade elBtrica permitem a analise e a previsao de res-
tricoes ao uso de materiais estruturais, bem como uma caracterizacao dos

(563 (7)

mesmos em ambientes nucleares
2, MATERIAIS E METODOS.

.0 material em estudo & um ago inoxidavel austenitico tipo AISLI 321 de
procedéncia nacional de seguinte composigao:

Cr = 17,887 em peso '

Ni = 11,027 em peso

Ti - 0,397 em peso

¢ - 0,087 em peso

0 niobio, tambem de crigem naciomal, foi recebido com as seguintes ca-

cav
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racteristicas: ) ,
a) Reacao alumino~térmica de Oxido de Niobio (NbZQS) - CBMM - Cia.
Brasileira de Metalurgia e Mineracao. , | ‘
b) Seis fusoes em forno de feixe eletranicq com vacuo de IO“Stdrr na
Gltima fusao.

¢) Analise

Agi=- 8 ppm Co = 40 ppm 02— 105 ppm
8i - 35 ppm : Ta - 800 ppm Mo = 35 ppm
W = 50 ppm C = 80 ppm S = 4 ppm
Ni - 10 ppm Pb~- 5 ppm H, = 8 ppm
Sn - 3 ppm Fe - 10 ppm Mg - 3 ppm
B - 5 ppm Ti = 5 ppm Al - 40 ppm

Preparo de Amostras. Desenvolveu-se toda uma infra-estrutura experimental

para a fabricacao de ligas metalicas de interesse a tecnologia nuclear, em
escala de laboratorio.

Foram preparados tres lotes de amostras:

lote 1 - ago inox 321 sem Nb

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

lote 3 - aco inox 321 com 0,17 em peso de Nb

Essas adigoes foram feitas em forno de inducao a 14500C em atmosfera .
de argonio.

0s lingotes dos tres lotes foram trefilados ate 4 mm2 de area de sec~
¢ao transversal e cortados em pedacos de 2 mm de comprimento.

. Os materiais foram recozidos a 10009C em atmosfera de argonio por 3

horas e resfriados rapidamente no final da normalizagao.
; As varias finalidades desse recozimento e normalizagao sao as seguin-
tes:

1. Aliviar as tensoes mecanicas}

2. melhorar a conformabilidade;

3. aumentar a ductilidade, particularmente restaurar a condigao normal
do ago apos o trabalho a frio;

4, eliminar a heterogeneidade quimica;

5. alterar a microestrutura e desenvolver ema estrutura mais desejavel

(8)_

para dureza

Medidas de Microdureza. Apos o processo de normalizagao, as amostras dos 3

lotes (sem Nb, com 0,05 e 0,17 em peso de Nb) foram submetidas a tratamen-
tos térmicos com e sem irradiagoes, emtre 300 e 6509C por 7 horas a pressao

de 1 atm de argonio. -



As irradiacoes foram feitas na posicao 1 do IPENR-1 (fluxo integrado
7n/cmz).

Apos a irradiagao as amostras foram embutidas, polidas e atacadas qui-

de.aproximadamente 101

micamente com "agua regia", para o delineamento dos graos, na seguinte pro-
porcao de reagentes: _ '

acido nitrico - 1 parte

acido cloridrico -~ 5 partes

agua destilada = 6 partes

A microdureza e definida como:
HV = P/A

onde HV & a microdureza’
P & a carga
A 8 a area de contato
No caso da piramide tetragonal Vickers
HV = 1854,4 P/d°
sendo P a carga aplicada em gf -
d a diagonal da base da piramide em um
HV a microdureza Vickers em Kgf/mm2
Aplicou-se uma carga constante de 25 gf no interior dos graos delinea-
dos em toda amostra, medindo-se a diagonal correspondente 3 base da pirami-

de impressa. A microdureza foi determinada pelo valor medio das diagonais.,
3. RESULTADOS

Considerando que nao e possivel a observagao-diréta do efeito das adi-
coes de Nb nas propriedades do material, tenta-se atraves de estudos de mi-
crodureza e metalografia uma melhor compreenszo dos efeitos dos mecanismos
de precipitacdo em amostras pré-tratadas térmica, mecanicamente e irradia-
das com neutrons rapidos. '

Medidas de microdureza, nas amostras no estado inicial, indicam que o
Nb provoca um endurecimento quando adicionado em pequenas quantidades neste
ago (figura 1).

~Nota-se, através da figura 1, que para as amostras nao irradiadas, a

microdureza permaneceu constante para uma determinada composiggo em fungEO

da temperatura de recozimento de onde podemos concluir que nao ocorreram

mudangas estruturais perceptiveis durante esse tempo de recozimento de sete

horas. Contudo nota-se um aumento da microdujeza com o acrescimo no teor do

niobio.

e

T T

e S A S A



/?.{L-

|

Estudos de danos de radiagao por meio de resistividade elétrica nesse
mesmo material(g), indicaram que picos de danos ocorreram ao redor de 4959C
para o ago inoxidavel austenitico tipo AISI 321 no estado original, ao re=
dor de 5009C para a cowposigﬁo com.adigﬁo de 0,057 em pesc de Nb e ao redor
de 5659C para a composigac com adicao de 0,17 -em peso de Nb (figura 2).

Medidas de microdureza nas amostras submetidas a irradiacao com fluxos
ao redor de 10;7n/cm2 mostram um minimo em torno de 4809C para o ago inoxi-
davel austenitico tipo AISI 321 sem Nb, em torno de 5009C para o mesmo ago
com adigao de 0,057 em peso de Nb e em torno de 5709C para o material com
adicao de 0,1% em péso de Nb (figura 3) o que mostra uma grande concordan=
cia com os resultados obtidos por meioc de resistividade elEtrica(g).

Podemos entao supor atraves das figuras 2 e 3, que durante a irradia-

cao neutronica ha uma regiao de temperatura onde a supersaturagao lacunar

9) (10 : ~ b i :
£3) ¢ >e os mecanismos de transformacao de fase e aniquilagao de defeitos

11 : : - : -~
A proporcionam um pico de dano caracterizado por um minimo no parametro -

de microdureza, resultante destes processos aliados.

Nota-se ainda (figura 3) um discreto deslocamento do pico de dano para
a regiao de altas temperaturas, em funczo do aumento da adigao de niobio,
pois a precipitagao de particulas de Nb na austenita, desempenha papel de
inibidora do inchago, pois mantem concentragoes menores de lacunas, menor
supersaturacao lacunar, retardando assim o processo de dano.

Pode—se atraves desta tecnica, estudar e prever com satisfatdria con-
fiabilidade, restricoes ao uso de materiais de interesse determinando-se as
regioes de temperatura onde o dano por irradiagao por neutrons rapidos tor—

na=-se mais pronunciado.
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Figura 1. Microdureza em fungao da temperatura de recozimento e
teor de Nb para o material nao irradiado (lote 1 - ago
inox sem Nb, lote 2 = ago inox com 0,057 em peso de Nb,

lote 3 - ago inox com 0,17 em peso de Nb).
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Figura 2. Variagzo do quociente entre as constantes de tempo

apSs(TAp) e durante (TDt) a irradiacaoc das curvas
de relaxacio isotérmica da resistividade eletrica

com a temperatura de irradiagao.
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Figura 3. Variagdo da microdureza com a temperatura de irradiagao e
composigao ( lote 1 - ago inox 321 sem Nb, lote 2 - aco
inox 321 com 0,05% em peso de Nb, lote 3 - ago imox 321
com 0,12 em peso de Nb).
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ABSTRACT

The purpose of this work is to contribute to the technology of

fabrication and characterization of special stainless steels with Nb

additions by means of microhardness studies before and after fast neutron
irradiation, A comparison is made with electrical resistivity studies
before, during and after fast neutron irradiation,

Effects of radiation in a wide range of temperatures in austenitic
stainless steel of type AISI 321 with 0.05 and 0.1 wt.Z Nb were investiga-
ted after fast neutron irradiation with fluences about'1017n/cm2 employing
the Vickers microhardness testingrtechnique, which is sensitive to the
microstructure changes produced by irradiation, as well as thermal and
mechanical treatments.

Our results indicate that radiation damage peaks occur around 4809C
for the austenitic stainless steel without Nb additon, around 5009C for the
same material with 0,05 wt.7 Nb and around 5709C with 0.1 wt.Z Nb which is
in agreement with the result obtained by means of electrical resistivity
technique. An increase in microhardness can be seen as a result of Nb

additon, at both compositioms.
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