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RESUMDO

E estudado o efeito do Hélio implantado na
fragilizagao do ago lnoxldavel 316 por meio de testes de fluéncia
em amostras finas com redugdo a frio. Os experimentos foram reali
zados em condigdes simuladas de operagao de reatores de potenCLa,
i, &, a temperaturas de 650, 675, 700 e 750°C com tensdes mecaini
cas de 100 e 200 M Pa, em vacuo melhor que 10-3 Torr. As 1mp1anta
¢oes com particulas o de 28 MeV foram realizadas no c1clotron
CV-28 do IPEN-CNEN/SP, com concentracdes de 5 e 26 ppma. Os para-
metros de deformagdo total (ER) e o tempc de ruptura (tr) mostram
que a presenga do Hélio tem influéncia destrutiva, evidenciada pe
la grande dlmlnulgao da ductilidade e consequentemente, do tempo
operacional Util do material. E felto, igualmente, um estudo com
parativo entre a irradiagdo neutrdnica (E 2 1 MeV) e a irradiagao
com particulas alfa.

(*) Chefe da Divis3do de Danos de Radiagdo - IPEN-CNEN/SP
(**) Bolsista do IPEN-CNEN/SP

l. INTRODUCAO

A presenga de gases na rede cristalina de metais e ligas, mes
mo em pequenas quantidades, altera as suas propriedades elétri -
cas, magnéticas e mecdnicas, motivo pelo gual o estudo.do seu com
portamento na estrutura metilica tem grande importadncia. Esta im
portancia cresce com o advento da tecnologia nuclear onde a inte=-
ragcao entre os neutrons e os nucleos dos materiais dos elementos
combustiveis, de revestimento e estrutural, n3o causa apenas des
locamentos atdmicos - denominados Danos de Irradiagﬁo-;mas também,
produéio de elementos estranhos. Das diversas espécies de "impure

zas"

produzidas pelas reagbes nucleares, os gases Hidrogénio e Hé
lio tém papel preponderante, pois podem causar dristicas, e em de
terminadas condigdes, catastréficas mudangas de propriedades fisi

cas. Neste contexto, a preponderdncia da reagdo nuclear (n , o« ),



existente em todos os reatores nucleares, nos leva a fazer algu-
mas consideragtes sobre o Hélio.

A fragilizaci3o de agos inoxidaveis devida a formagdo de He
a partir da reagdo (n, a) é um problema intensamente estudado nos
grandes centros de pesquisas nucleares. A consequéncia criticada
presenga de He em metais e ligas é a rdpida deterioragao das prgo
priedades mecanicas dos metais, tornando importante o estudo des
te fendmeno destrutivo e a pesquisa de ligas mais resistentes a

fragilizagao.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Foram realizadas na Divis3o de Danos de Radiagao do IPEN-CNEY
SP, duas séries experimentais(“ (2) em ago inoxidavel 316 por
meio da fluéncia em diferentes condigbes de tensao apli
cada, temperatura, dose de implantagdoc e irradiagao com neutrons
A taxa de fludncia (£) & um pardmetro fortemente dependente. da  temperatu-
ra (T) e da energia de ativagdo (Ea - que é da ordem da energia
de autodifusao (3), e node ser expressa DOI:

t o exp (-Ep /kmT)

A primeira série experimental foi constituida de dez amsotras de
100 ym de espessura, com 50% de reducac a frio com tensdao de 200
MPa, sendo trés delas (IN-1,IN-2,IN-5) irradiadas com neutrons ra
»idos (E 2 1 MeV) no reator IEA-Rl, a um fluxo integrado de 1,7x
10'® n/am?; quatro amostras (IA-1, IA-2, IA-3 e IA-4)implantadas
com particulas alfa de 28 MeV, através de um degradador(l)-a fim
de garantir uma implantagdao homogénea na espessura da amostra- a
concentragoes de 5 e 26 ppma de He e tres amostras de controle
ndo irradiadas (20, 2,5 e 29). As figuras 1 e 2 visualizam o com

portamento da fluéncia das amostras citadas.

A segunda série experimental foi realizada com onze amostras
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Fig.l. Curvas de Fluéncia das amos

tras de controle (20, 25 e
29) e irradiadas com neu -
trons (IN-1, IN-2 e IN-5).
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Pig.2. Curvas de fluéncia de amos

tras implantadas no ciclo-
tron com S5ppm (IA-3,IA-4)e
26ppm (IA-1,IA-2) de He.



em ago do mesmo tipo com tens3ao de 100 MPa aubdividida em dois

lotes: -

12 lote) - sete amostras recozidas a 1.050°C durante 2 h em vécuo;

2¢ lote) - Juatro amostras com 20% de redugdo a frio anGs o recozimento acima.

Duas amostras do 12 lote (RI-1l, RI-2)e uma do 2?2 lote(RLI-3),
foram implantadas com 26 ppma no ciclotron CV-28 do IPEN-CNEN/
SP. Os resultados dos testes de fluéncia s3o mostrados nas figu
ras 3 e 4.

A irradiagdo com neutrons rapidos foi realizada dentro do ca
rogo do reator, utilizando-se um dispositivo de irradiagao des

crito em (4), em vacuo de 1072

Torr e uma temperatura média de
90e2C devida ao aquecimento induzido pela radiagaoc gama.

A implantagac com particulas alfa foi feita em um dispositi-
vo descrito na referéncia (1), acoplado a uma linha de feixe
do ciclotron CV-28 do IPEN-CNEN/SP. Uma das caracteristicas prin
cipais do dispositivo consiste na existéncia de um degradador
giratério de energia, contendo 24 folhas de aluminioc com espes-
suras de 100 a 300 um para permitir uma implantagdo homogénea
dentro dos 100 um da espessura das amostras. As amostras sao
fixadas com indio em um porta-alvos de cobre para assegurar a
estabilidade mecanica e dissipagdo térmica. O porta-alvos é re
frigerado a dgua permitindo implantacdes em temperatura ambien-
te, sendo a area de implantagao limitada por um colimador. As
implantagdes de particulas alfa de 28 MeV foram realizadas cam
correntes de feixe de aproximadamente 0,8 ua/mz em intervalos
de tempo de 0,5 e 3 horas para atingir as concentragbes de 5 e
26 ppma , respectivamente. Todas as amostras foram testadas em

vacuo melhor que 10™° Torr, em temperaturas de 650, 675, 700 e
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Fig.3. Curvas de fluéncia: a) amostras recozidas; b) amostras re
cozidas e implantadas com 26ppm de He.
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Fig.4. Curvas de fluéncia em: amostras recozidas (R-5 e 6); reduzi

das a frio (RL-2, 3 e 4) e implantada com 26ppm de He(RL-3).
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7500C com tensdes aplicadas de 100 e 200 MPa.

3. RESULTADOS EXPERIMENTAIS E DISCUSSAO

Jung(G) e outros, demonstraram que a utilizagdo de amostras fi
nas (100 ym de espessura - necessaria para implantagdo homogénea
de particulas alfa) nao apresenta problemas quanto aos resultados
obtidos em comparacac com amostras padronizadas. Este fato permi-
te a comparagao dos dados obtidos neste trabalho com os dados da
literatura, e portanto, avaliar o desempenho do material testado.
Das curvas de rluéncia obtidas, com tens3o aplicada de 200 MPa e
temperaturas de 650, 675 e 7000C (figura 1), pode ser observado o
efeito da temperatura no processo de fluéncia do material ndoc ir-
radiado e irradiado com neutrons, onde ambos apresentam curvas de
fluéncia praticamente coincidentes, dentro do &rro experimental e
da reprodutibilidade, ds obtidas por outros grupos utilizando
dispositivos e materiais semelhantes (agos inoxidéveis)(SJ (6).05
valores do tempo de ruptura atingem valores praticamente 1iguais
havendo, nas amostras irradiadas com neutrons rapidos, uma tendén
cia a rupcura com deformagdo menor. A resisténcia aos ambientes
nucleares é caracteristica dos agos inoxiddveis e justifica a au-
séncia de mudangas estruturais marcantes para baixas doses de ir-
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radiagao, como a deste trabalho (1,7 x 10 n/cm?). 0s efeitos

destrutivos da irradiagdo, mensurdveis por meio da fluéncia apare

(7)
20 3 1022 n/em? . 0 efeito da irradiagdo neu

cem com fluxos de 10
tronica é evidenciado na microestrutura pela presenga de defeitos
produzidos durante a irradiagdo. Um detalhe da microestrutura do
material n3o irradiado € mostrado na micrografia obtida no MET

(figura 5a). Esta microestrutura é formada por uma grande densida

de de discordancias, possiveis anéis de discordancias e precipi



tados. O material irradiado com neutrons (figura 5b), possui uma
microestrutura similar, com maior densidade de anéis de discor -
dancias e precipitados dentro dos gr3os. A morfologia da superfi
cie do material n3ao irradiado ao longo da espessura (figura 5 c)
corresponde a um material fortemente deformado,constituido por
grios alongados na diregao da laminagao.

As amostras contendo Hélio introduzido por implantagio de
particulas alfa, em concentragoes de 5 e 26 ppma, apresentam uma
drastica redugdo no tempo de ruptura (ty) e na deformagdoc total
(ey) em relagao as amostras ndo irradiadas. A 7000C e 200 MPa,as
amostras implantadas com 26 ppma de Hélio (IA-1) mostram uma per
da de ductilidade de quase uma ordem de grandeza em relagao a
implantada com 5 ppma (IA-3), apresentando valores comparaveisno
tempo de ruptura. Em amostras implantadas e testadas a 675°C (IA-
2 e IA-4) tanto os tempos de ruptura como as deformagdes totais
atingem valores proximos, embora as concentragdoes de Hélio difi-
ram de um fator aproximadamente 5. Neste caso, o efeito da con -
centragao de Hélio manifesta-se na taxa de deformagao durante as
primeiras horas em fluéncia, - menor na amostra (IA-4) com 5ppma,
Este comportamento pode ser atribuido a influéncia da menor con~
centragio do Hélio no processo de difus3o deste gds, resultando
em menor formagao de aglomerados (e ancoramento das discordanci-
as) e apresentando consequentemente uma menor deformagdc inicial.

A analise dos resultados do segundo lote, representados nas
fig. 3 e 4, das amostras recozidas e laminadas (RL-2 e 3) com 20%
de redugao a frio, mostra que a deformagao é reduzida por um fa-
tor » 2 e o tempo de ruptura cresce de um fator > 10, quando com
parado com as amostras recozidas (R-2, 3 e 4). A presenca de 26
ppma de He nas amostras; recozida, laminada (20%) e implantada

(RLI) e nas recozidas e implantadas (RI), tem por efeito uma re
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c)

Figura 5 - a) microestrutura do material ndo irradiado cam 50% de re
dugao a frio;
b)

material irradiado com neutrons répidos(¢=l,7x1018m&u2)
c)

gramg.lcxnetria da amostra apresentando graos cam largu-
ra media de 8,3 um.



dugao ainda maior na deformagdo até a ruptura - aproximadamente
um fator > 5 para as amostras RI-1 e 2, e um fator >3 para a
amostra RLI-3, evidenciando uma forte fragilizagao do material

implantado.
4. CONCLUSOES

A partir dos resultados experimentais podem ser feitas as wn

clusdes seguintes:-—

1) O efeito da temperatura é predominarte para uma determina
da tensado e irradiagao. Um aumento de temperatura provoca
uma redugao no tempo da fratura e um aumento na deforma -
cdo até a ruptura (Ey). Um acréscimo de 50°C praticamente
dobra a deformagaoc.

2) A fluéncia do material irradiado com neutrons rapidos(flu
xo integrado de l,?xlolanjcmz) nac apresenta diferengas
marcantes em relagio as nao irradiadas testadas nas mes -
mas condigoes de tens3o e temperatura, embora as suas mi
croestruturas apresentem diferengas cbservaveis.

3) O efeito da presencga de Hélio no material manifesta-se cla
ramente na resposta macroscopica sob fluéncia com uma for
te redugao da ductilidade e tempo de ruptura, confirmando
que o processo de fragilizagdo ocorre mesmo com pequenas
concentragoes de He. Observagdes preliminares no MET indi
cam que o material implantado ndo apresenta estigios de
restauragao observados em material irradiado com neutrons
rdpidos e no material de controle (nao irradiado) testa -
dos a mesma temperatura. O comportamento pode ser atribui
do & ag3o de dtomos de He e seus aglomerados, os quais an
coram as discordancias e precipitados, inibindo a restau-

ragao estruturas.
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ABSTRACT

He - embrittlement effect on 316 type sta
tnless steel by means of creep tests performed on annealed and
cold worked thin specimens is analyzed. Experiments were perfor -
med at simulated power reactor working conditions, at temperatu -
res of 650, 675, 700 and 7500C with applied stresses of 100 and
200 MPa, in vacuum better than 10-5 Torr, He - implantations were
made at the cyclotron CV-28 of IPEN-CNEN/SP, using alpha - parti-
cle beam of 28 MeV, to concentrations of 5 and 26 appm. From valu
es of rupture deformation er and rupture time (tr) it can be seen
that creep has a strong detrimental effect visualized by the dimi
nished ductility and consequenthy of the operational life time
of the material. A comparison is made between fast neutron (E 2
1 MeV) irradiated and alpha particle implanted samples.
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