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SUMARIO

Estuda—-se a znfluencza de parametros microestruturais controlados a partir de
tratamentos mecanotérmicos | 1], no comportamento em fluéncia do ago DIN-Werkstoff-
Nr. 1.4981, material candidato ao revestimento de elementos combustiveis de reatores
nucleares. Os efeitos dos tratamentos de solubwltzagao, da pré-deformagao, da pre—de
formagao e envelhecimento e de ciclos de pre—defonmagao e envelhecimento na fluéncia
a 990 K, sob tensoes na faixa de 70 MPa a 310 MPa sao discutidos.

INTRODUGAO

0Os acos inoxidaveis austeniticos contendo molib-
dénio tem sido largamente utilizados na indﬁstria, em
aplicacoes que demandam uma resisténcia a corrosao oti
mizada, re51stencla mecanica, dutilidade e estabilida-
de em servico a temperaturas elevadas. Entretanto em
tempos prolongados em servicos a altas temperaturas,es
tes acos apresentam uma extensiva precipitacao de fa—
ses intermetalicas e carbonetos que comprometem  suas
propriedades mecanicas [2]. De modo a contornar este
problema, tem-se procurado desenvolver acos inoxida-
veis com composicdo quimica balanceada, isto e, com
teor de cromo mais baixo do que os dos acos AISI-316,
a0 lado de um teor mais alto de niquel e um melhor ba-
lanceamento de molibdénio, juntamente com a adicao de
estabilizantes tipo titanio e niobio [3]. Nesta linha
encontra-se o aco DIN-1.4981 estabilizado com nicbio.

Na indUstria nuclear, os acos inoxidaveis tem si
do utilizados em elementos estruturais e mais recente—
mente em revestimentos de elementos combustiveis de
reatores regeneradores rapidos. Neste tipo de reator,o
revestimento do elemento combustivel opera em tempera-
turas médias de 893 K, podendo em alguns pontos atin-
gir temperaturas da ordem de 983 K [4], sendo que o
aco DIN 1.4981 é candidato a ser empregado neste tipo
de revestimento

No presente trabalho o comportamento em fluéncia
apos variados tratamentos mecanotérmicos sao 1nvest1ga
dos no aco DIN 1.4981, objetivando-se encontrar condi
¢bes que permitam um melhor desempenho deste material,

MATERIAL E METODOS

0 material utilizado foi um aco inoxidavel auste
nitico estabilizado tom niébio, tipo X8 Cr Ni Mo Nb
1616, DIN 1.4981 cuja composicao quimica em 7 peso €
apresentada na tabela 1, em comparacao com a especifi-
cacao para o uso nuclear desta liga [5].

Tabela 1. Composicao quimica em peso da corrida utili-
zada neste trabalho em comparacao com a espe

cificacao para o uso nuclear.

Cr Ni Mo C Si Mn Nb

liga 17,50 16,40 2,00 0,06 0,38 1,20 0,78

especif. 15,50 15,50 1,60 0,04 0,30 1,50 10XC
nuclear 17,50 17,50 2,00 0,10 0,60 max 1.2

Fe - Balango

Os corpos de prova foram usinados de barras, ori
ginalmente recebidos com 13,5 mm de diametro, confor—
me figura Ol.

&2

Figura 0l. Forma e dimensoes nominais dos corpos de pro

va de fluéncia.

Os corpos de prova usinados foram inicialmente so

lubilizados a 1423 K por 0,25 horas em forno tubular
sob atmosfera de argonio e resfriados em 4gua. Apos es-
te tratamento térmico, os corpos de prova foram dividi-
dos em quatro séries:

- Série S: corpos de prova somente solubilizados.

- Série D: idem a série S mais 5% de deformacao
uniaxial a frio.

- Série DE: idem a série S mais 107 de deformacao
uniaxial a frio e envelhecimento a 1073 K  por
24 horas.

- Série C: idem a série S mais tratamentos mecano

térmicos multiplos de cinco ciclos de 2% de de-

formacao uniaxial a frio, seguido de envelheci-
. mento a 1073 K por 1 hora.

Deve ser ressaltado, que em todos os tratamentos
térmicos e ensaios, o gradiente de temperatura ao longo
do corpo de prova foi da ordem de 3 K.

A deformacado a frio uniaxial foi feita a uma taxa
de deformacio de 3,3 . 1072 S~1, controlada por um ex-
tensometro.

Os ensaios de fluéncia foram executados sob condi

¢coes de carga constante, ao ar, na temperatura de 990 K,

sendo a temperatura monitorada por dois termopares tipo
K aferidos, posicionados proximos aos ressaltos e amar-
rados aos corpos de prova.

A deformacao em fluencia foi medlda por um exten-

sOmetro preso aos ressaltos dos corpos de prova por cas
tanhas bipartidas e operado eletromecanicamente com sen

sibilidade melhor que 0,02% de deformacao.



60

RESULTADOS E DISCUSSAO - a forma geral da curva A € similar a da curva
Os resultados dos ensaios de fluéncia ao ar a B, isto e, ambas evidengiam uma mudanca no comportamen
990 K para os diversos tratamentos sao resumidos na ta
bela 02.
Tabela 02. Resultados dos ensaios de fluéncia
Condicao dos ensaios Resultados dos ensaios
Serie Tensao Tempo de ruptura Def. real Def. apos Reducao Tensao Taxa
inicial (s) inicial (%) ruptura em area real na ta minima de
Aplica- (%) (%) xa minima fluéncia
de fluén- sh
cia (MPa)
6 -10
s 78 2,16 . 10° (%) 0,1 - - 781 6,19 . 10
S 144 1,30 . 10° (%) 0,2 & - 144, 4 1,78 . 1078
s 142 4,72 . 10° 0,2 10,6 21,6 142,6 1,49 . 1078
S 193 6,70 . 10" 1,4 5,6 12,8 198,1 1,19 . 107/
S 214 3,24 . 10* ) 7,5 15,5 221,9 2,9 . 107/
s 250 9,72 . 103 4,3 11,0 19,7 266,0 1,43 . 107°
S 288 3,60 . 103 5,4 10,9 21,0 312.,2 55,31 5 10_6
D 173 1,44 . 10° 0,1 2,3 6,4 173,1 2,83 , 100
D 193 7231 5 e 0,2 3.8 6,3 193,8 5,69 . 1078
D 232 1,58 . 10% 0,3 3,9 7,8 234,2 8,53 . 107/
D 260 2,56 . 103 1,3 7,8 12,5 270,1 2,39 s 10_5
D 797 2,59 . 10° 1,9 10,3 21,8 190,5 2,73, 10~
DE 171 1,43 . 107 0,2 1,7 4,9 11,7 5,95 5 1070
DE 193 53t b r 0,2 7,2 33,7 195,1 2,59 . 107/
DE 222 7,92 . 10° (%) 0,4 = x 223,6 2,42 . 107°
DE 260 4,32 . 10° 0,7 11,5 25,6 269,5 1,77 . 107
DE 270 3,42 103 0,8 13,1 31,9 277,0 2509 = 10_5
c 145 8,46 . 10% (%) 0,1 = o 145,7 5,89 . 1078
G 173 6,55 . 10% 0,2 11,4 20,8 173,4 3,89 . 107/
c 214 1,19 . 10 0,2 12,6 23,4 217,4 5.5 . 1070
c 250 3,17 . 10° 1,5 21,5 21,5 259,3 550 1070
* interrompido
) L
Estdo incluidos nesta tabela os valores da tensao 10° ——m———————rr
no inicio do ensaio (tensao inicial aplicada), a tensao I 1
v s -~ ~ _ 10
real na taxa minima de fluencia, a deformacao real ini-
cial que ocorre no carregamento, a taxa minima de fluéE 10-!
cia e o tempo de ruptura. De modo a caracterizar a duti >
lidade do material estao incluidas a deformacao apos a 10
ruptura e a reducao em area. As taxas minimas de fluén- < 102
cia foram obtidas diretamente nos registros dos ensaios 2
logo apos o estagio primario de fluéncia. '§ 10-3 4
Na figura 02 sao apresentados os resultados obti- . o3
dos para a taxa minima de fluéncia em funcao da tensao w
real, em escala log-log para as diversas séries analisa a 106 4
. S g A : L= =
das. Estao incluidos nesta figura, resultados publica- 2 »
dos por outros autores no aco AISI-316 para possibili- = 10
tar uma comparacao [6], [7], [8], [9]. S 108
As curvas A e B da figura 02 representam o compor e
tamento do material deste trabalho e o do aco 316 [4] 1075}
respectivamente, nas condicoes solubilizadas. Analisan- 10-9 Ao
5 s — SOL . PresTrob. 990K
do-se estas curvas pode-se verificar que: Be — 977 K (6)
- no intervalo de tensdes investigados, os valo- Tond 3 Cv — 1006K (8) .
res da taxa minima de fluencia do aco DIN 1.4981 sao 0 0 o0---973 K (7) 4
. - 10 ®---973 K (9)
sempre superiores aos do aco 316. E importante notar E x -~ CICLADO Pres. Trob.
que os dados apresentados para o aco 316 foram obtidos . ﬂ:::DﬁﬁENVPn&Tmh
a temperatura de 977 K, enquanto que os resultados do PP T AL MEP - i Lo L DO
aco deste trabalho o foram a 990 K. Isto implica que es 10 1S 20 K';ELZ
te-aco estabilizado com Nb, nestas temperaturas, tem - 50 20 >80

uma resisténcia a fluéncia superior ao aco 316, sendo
esta observagao valida também quando comparada aos da-
dos dos outros autores.

TENSAO REAL (MPe)

Figura 02. Variacdo da taxa minima de fluéncia ( € min)
com a tensao real (o) a temperatura de 990K.




‘da ordem de 190 MPa, aparentemente

to que ocorre a partir de um certo nivel de tensao. Es-
te nivel de tensao é de aproximadamente 110 MPa para o
316 a 977 K e de 190 MPa para o aco DIN 1.4981 a 990 K.

£ um fato bem estabelecido na literatura [10],
[11], [12], que os metais puros e ligas de classe II,
para temperaturas hom6logas superiores a 0,5, apresen-
tam uma tran51gao no comportamento em fluencla, a deter
minados niveis de tensao. Em geral, para.tensoes abaixo
da transicao, a taxa minima de fluéncia €pjp, apresenta
uma dependéncia em poténcia na tensao O,
acima de transigdo, os resultados sao melhor ajustados
por uma funcao exponencial. Assim:

min Ag" (tensbes abaixo da transicio) (1)

B exp (B o) (tensdes acima da transicao) (2)

™
1]

min

onde os parametros A e B incluem a dependéncia em tempe
ratura e n e (B sao constantes. Para os metais puros
e ligas de classe II, o valor de n, é em geral, da or-
dem de 5.

No caso do aco inoxidavel 316 e do ago DIN 1.4981,

os resultados podem ser perfeitamente ajustados as equa
cdes (1) e (2) nas respectivas regioces do intervalo de
tensoes analisados. Na regiao de fluéncia potencial os
autores obtiveram n igual a 5,4, enquanto Garofalo
[6] obteve n igual a 4,0 num intervalo maior de ten-
sbes. Na regido situada ap6s a transicao, em intervalos
de tensao aplicada nao muito extensos, os dados podem
também ser ajustados a uma lei de potencia com valores
de n maiores. Deve-se citar que o método de minimos
quadrados foi empregado no ajuste dos dados de ensaio
as equacbes. Quando este procedimento foi aplicado aos
dados de Garofalo, permitiu a determinagao de um valor
de n 1igual a 7,9, enquanto que para os dados do aco
deste trabalho, n ficou igual a 8,4.

A figura 02, mostra claramente também, que os tra
tamentos mecanotérmicos alteram sensivelmente o compor—
tamento em fluencia. Na faixa de tensoes analisada, os
tratamentos mecanotérmicos nao beneficiaram as proprie-
dades de fluéncia, acelerando a taxa de deformagao quan
do comparado ao material solubilizado, sendo a seguiﬂ:
te a ordem de decréscimo em resisténcia a fluéncia: so-
lubilizado (série S) > deformado (série D) > deformado
e envelhecido (série DE) > ciclado (série C). Entretan-
to, os dados indicam uma tendéncia, em tensOes menores,
de ocorrer uma inversdo neste comportamento. Isto e,
particularmente evidenciado para o material deformado
(série D), onde para tensoes inferiores a 200 MPa, onde
este se apresenta 11ge1ramente mais resistente em fluen
cia. O comportamento em fluéncia para os diversos trata
mentos mecanotérmicos em tensbes mais baixas ainda es—
ta sendo avaliado.

A variacao da deformacao inicial e dos parametros
de dutilidade em funcao da tensao inicial aplicada e
mostrada na figura 03. Esta figura indica que os trata-
mentos mecanotérmicos reduziram as deformacoes iniciais
que sofre o material por ocasiao do carregamento. Esta
figura mostra também que a dutilidade apos a ruptura,
no material solubilizado apresenta um minimo em tensoes
na faixa de tensoes

onde ocorre a transicdo na taxa de deformacao. Os mate
riais nas condigdes, deformado (série D) e deformado e
envelhecido (série DE), sofreram uma sensivel reducao

na dutilidade quando ensaiados a tensces menores. O ma-
terial ciclado (série C) apresentou uma excepcional du-
tilidade.

Comparando-se a deformagao 1n1c1a1 que ocorre du
rante o carregamento, com a taxa minima de fluéncia, no
ta-se que: o material solubilizado deforma-se mais du-—
rante o carregamento, mas apresenta uma taxa minima
de fluéncia em geral menor, ao passo que no material
tratado mecanotermlcamente, ocorre um comportamento in
verso, isto é, ele deforma-se menos durante o carrega-
mento, mas apresenta uma taxa minima de fluéncia maior.

A microestrutura das amostras das diversas séries
esta sendo avaliada com o uso de varias técnicas de ana
lise microestrutural e sera objeto de uma futura publi—

enquanto  que
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TENSAO INICIAL (MP6)

Figura 03. Variacdo da deformacao inicial e dos para-
metros de dutilidade em fluéncia, com a
tensdo inicial aplicada para os diversos
tratamentos mecanotérmicos.

cacdo. Evidéncias experimentais tem mostrado que para
metais puros e ligas de classe II, a microestrutura €
caracterizada pela presencga de subgraos equiaxiais na
regiao abaixo da transicao e de subgraos alongados e
discordancias livres na regiao acima [10]. Algumas
idéias tem sido aventadas para explicar esta mudanca
no comportamento [10, [13], mas a comprovacao dos di-
versos modelos associados a estas idéias ainda é obje-
to de discussao na literatura. Para o ago 316,
Kestenbach [14] observou com o aumento da tensao apli-
cada uma mudanca nas caracteristicas de subestrutura,
indo de subgraos equiaxiais para uma subestrutura dual
de subgraos alongados e distribuicao homogenea de dis-—
cordancias. A analise microestrutural por microscopio
eletronico de transmissio das amostras deste trabalho
nio evidenciou a formacao de subgraos e nenhuma das Se
ries, nas tensoes 1nvest1gadas. Neste caso, a microes-—
trutura caracteristica consistiu de um arranjo homogeé-
neo de discordancias em alguns casos e em outros uma
estrutura celular incipiente.

A 1nterpretagao dos resultados obtidos neste
trabalho somente serad possivel apés o término da anali
se microestrutural e da subsequente busca de correla—
¢oes entre os resultados mecanicos e as microestrutu-
ras.

CONCLUSOES

Os ensaios de fluéncia evidenciaram que:

_ o material solubilizado mostrou uma resistén-
cia a fluéncia superior ao aco inoxidavel austenitico
AISI-316.

- o material solubilizado apresentou uma mudan-
ca no comportamento em fluéncia a partir de um certo
nivel de tensao (o0 = 190 MPa).

- o comportamento em fluéncia do material solu-
bilizado pode ser descrito por uma funcdo em poteéncia
do tipo € pin = ACT com n igual a 5, 4,

- em geral os tratamentos mecanotermlcos nao be
neficiram a resisténcia a fluéncia.

_ a subestrutura do material emsaiado nao evi-
denciou a presenca de subgraos.
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SUMMARY

Tne influence of microstructural parameters

controlled by mechanical-thermal treatments |1 | on
the creep behavior of DIN-Werkstoff-Nr. 1.4981 stain-
less steel (material candidate for use as cladding of
fast breeder reactor (fuel elements), is studied. The
effects of the solution treatment, predeformation,
predeformation plus aging and cycles of
predeformation - ageing on the creep results obtained
at 990 K, for applied stresses in the range

70 MPc — 310 MPa, are discussed.



