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RESUMO

Apresenia-se um estudo para a determinagio da espessura perdida durante o processo de tratamento superficial
dos componentes utilizados em elementos combustiveis nucleares para reatores do tipo MTR.

Foram feilos lesles de decapagem e avaliadas as condighes de processo A diferentes tempos.
As placas e componentes foram avaliadas através de Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), a fim de

determinar a camada de dxido de aluminio retirada.

INTRODUCAQO

Realizaram-s¢ anteriormente a este trabalho, no
Departamento de Metalurgia Nuclear, estudos de
observaglio do estado superficial do aluminio utilizado na
confecgdo de pegas para fabricagdo de placas combustiveis,
com auxilio de um Microscopio Eletrdnico de Varredura.
Foram verificadas impurezas superficiais provenientes de
virias fontes ¥, por isso estabeleceu-se um tratamento
quimico nas amostras, com a finalidade de eliminar as
impurezas observadas. O material utilizado na fabricagio
das molduras ¢ revestimentos € constituido da liga ASTM-
1060,

Devido ao fato de as placas combustiveis
uma espessura fina, aproximadamente 1,52mm “, torna-sc
necessinio um controle da camada retirada durante o
processo de tratamento superficial, a fim de garantir a nio
exposicdio do "cernc” da placa, o qual ¢ constituido por
UyOy ¢ aluminio.

O tratamento superficial wtilizado na limpeza da
superficie de pecas de aluminio foi sugerido por BRAGA,
MENEZES E CARDOSO ", em um relatério interno do
Departamento de Metalurgia Nuclear.

O procedimento utilizado para realizaglo deste
tratamento superficial é o seguinte:

1. imersdo em solugdo de NaOH (6 a 10% em peso)

a 60°C durante 1 minuto;

2, Iawguneméguamnma{:ﬁ-dﬂ"ﬂ} corrente por
| minuto;

3. imersdo em solugiio de HNO; (30 a 50% em peso)
4 temperatura ambiente durante | minuto;
4. lavagem em dgua fria corrente por 5 minutos;

5. lavagem em dgua desmineralizada morna (35 -

mqmmmnmpurljminm;

6. imersio em solugdo de HNO, (10% em peso) a

temperatura ambiente durante 1 minuto;

7. lavagem em dgua fria corrente por 5 minutos;

8. lavagem em dgua desmineralizada fria corrente

por 5 minutos;

9. secagem ao ar.

Porém, no presente trabalho, foram utilizadas
apenas as quatro primeiras etapas do procedimento supra
mencionado “*.

Este trabalho visa a determinagio da espessura
perdida durante o processo de decapagem das placas e
componentes utilizados na fabricagio do elemento
combustivel, bem como a determinaciio da espessura da
camada de éxido de aluminio * retirada durante este
Processo.

PARTE EXPERIMENTAL

A parte experimental deste trabalho divide-se em
duas ctapas distintas a saber:



1. Estudo da perda de espessura durante o processo

de decapagem das placas e componentes
utilizados na fabricacio do elemento combustivel

(item II1.2).

2. Estudo da remocdo da camada de oOxido de
aluminio retirada duramte o processo de
decapagem das placas ¢ componentes utilizados
na fabricagio do clemento combustivel, bem
como a quantificagfio desta (item [I1.3).

Materiais e Reagentes.

e Paquimetro

+ Micrometro

+ Soda 10% (60°C)

« Acido Nitrico 40%

» Agua desmineralizada

s Secadores VANA

» Balanga Analitica

Descrigde do método utilizade para cilculo de perda de
ESpexsura.

1. Inicialmente, as pegas foram descngraxadas com
acetona.

2. Pesou-se ¢ mediram-se 0 comprimento, largura ¢
espessura.

3. Fez-se a primeira decapagem de acordo com o
procedimento descrito no item L.1. porém,
alterando-s¢ © tempo de permanéncia na soda
para 15 minutos.

4. Apds o seu resfriamento, pesou-s¢ ¢ mediu-se
novamenie a pega.

5. Repetiu-se o procedimento aumentando-se¢ os
tempos de decapagem.

Descrigdo do método utilizado para cdiculo da camada
de dxido de aluminio retirada no processo de
decapagem.

Para identificar ¢ quantificar a camada de oxido de
aluminio, foram feitos os seguintes testes:

Procedimento A : Andlise da amostra de revestimento de
aluminio pela técnica de Microscopia
Eletronica de Varredura - amostra 0.

Procedimento B : Desengraxe da pega com acetona p.a. ¢
posterior analise pela técnica citada no
procedimento A - amostra 3.1,

Procedimento C : Decapagem por 5 segundos, de acordo
com o procedimento descrito no item
I.1 e posterior andlise pela técnica
citada no procedimento A - amostra 3.
Procedimento D : Decapagem por 15 segundos, de acorde
com o procedimento descrito no item
I.1 e posterior andlise pela técnica
citada no procedimento A - amostra 2.
Procedimento E | A mesma amosira do procedimento D,
porém analisada apdés uma semana de
exposi¢do ao ar - amostra 2. 1.
Procedimento F : Decapagem por 1 minuto, de acordo
com o procedimento descrito no item
L1 ¢ posterior andlise pela 1écnica
citada no procedimentio A - amostra 1.

RESULTADOS

Medidas das pegas antes e depois da Decapagem

Os dados apresentados a seguir correspondem aos melhores resultados obtidos para cada tempo.
Observagio : as espessuras sio uma média de 6 medidas em pontos diferentes da pega.

Tabela I : Dados obtidos para 15 minutos de decapagem

Anites da decapagem Apos a decapagem
n°da | comprimento largura espessura massa comprimento | largura (mm) | espessura massa
pega (mm) (mm) (mm) (g) () (mum) (g)
1 189 80 119,70 2,430 148,93 189,60 119 60 2,283 139.23
2 189,60 119,40 2,135 130,40 189,30 119,30 1,992 118,07
3 189,70 119,40 2,007 122,63 189,60 119,30 1,857 112,54




Tabela 11 : Dados obtidos para 30 minutos de decapagem.

Antes da decapagem Apos a decapagem
n“da | comprimento largura CSPEssUra massa comprimento | largura (mm) | cspessura massa
peca {mm) (mm}) (mum) (&) (mm) (mm) (8)
1 189.45 119.30 2,112 128,74 189,15 119.0 1,828 110,57
2 189,25 119,30 1,853 112,83 188,95 1190 1,542 94,56
3 189,10 118,85 1618 98,14 188 80 118,55 1,335 80,11
Tabela 111 : Dados obtidos para 45 minulos de decapagem.
Antes da decapagem Apos a decapagem
n°da | comprimento largura Espessura massa comprimento | largura (mm) | espessura massa
pega (mm) (mm) (mm) (8) (mm) (mum) (8)
1 189,30 119,20 1,843 112,19 188,85 118,75 1,423 $4.93
2 188,90 118.45 2,123 128,20 188,45 118,00 1,705 100,91
3 189,60 119,40 2,152 131,42 189,15 118,95 1,725 104,37
Tabela IV : Resumo dos dados para 15 minutos de decapagem.
PERDAS CALCULOS
Comprimento | Largura | Espessura média Massa Volume Perdido Perda de Perda de massa
(mm) (mm) (mm) &) (mm®) espessura (g/mm?’)
(mm/min)
0,20 0,10 0,147 9,70 3.437,64 9,80x10™ 2,82x10~
0,30 0,10 0,143 12,33 3.346,33 9,53x10™ 3,68x10~
0,10 0,10 0,150 10,09 3.454.91 10,00x10° 2,92x10™
0,20 0,10 0,147 10,707 341296 | 9,?Ex!ﬂ'i | 3, 14:.;](:;-5 |

Tabela V : Resumo dos dados para 30 minutos de decapagem.

PERDAS CALCULOS
Comprimento | Largura | Espessura média | Massa Volume Perdido Perda de Perda de massa
(mm) (mm) (mm) (®) (mm’) espessura (g/mm’)
{mm/min)
0,30 0.30 0,284 18.17 6.587.95 9.47x107 2,76x10™
0,30 0,30 0,311 18,27 7.164,21 10,37x10" 2,55x10
0,30 0,30 0,283 18,03 6.483 51 9.43x10™ 2.78x10~
= |
0,30 .30 0,293 18,157 6.745,22 9.76x10 2.70x10~
Tabela VI : Resumo dos dados para 45 minutos de decapagem.
PERDAS CALCULOS
Comprimenio | Largura | Espessura média Massa Volume Perdido Perda de Perda de massa
(mm) (mm) (mm) (£) (mm?) espessura (g/mm’)
[mm."min!}
0.45 0.45 0.420 27.26 0.674,37 9.33x10° E_Elx!ﬂ'!
0,45 0,45 0,418 27,29 9.588,30 9,29x10™ 2,85x10”
0,45 0,45 0,427 27,05 9.906,04 9,49x10” 2, 73x10™
0.45 | 0,45 0,422 27,200 0.722.90 [ 9,3‘?.\1:1'!]'! I E.El]xllil'!




Tabelas de medidas das espessuras em 6 pontos
diferentes de cada pega.

Tabela V1I : Medidas para 15 minutos

15 minutos de decapa

m
Experimento Experimento Experimento
niumero 1 nimero 2 niamero 3
antcs | apdsa | antes | apbsa | antes | apdsa
da |decapa-| da |decapa-| da |decapa-
decapa-| gem |decapa-| gem |decapa-| gem
gem | (mm) | gem | (mm) | gem | (mm)
(mm) (mm) (mm}
243 2,28 2.14 2,00 2,02 1.85
244 | 229 | 214 T 198 1 200 | 1,86
244 227 2,14 2,01 2,01 1.85
242 | 229 | 213 | 199 | 202 | 185
2,40 2,28 2,14 2,00 2,01 1.86
2,45 2,29 2.13 1,97 1,98 1,87
2430 | 2,283 | 2,135 | 1992 | 2007 | 1,857
Tabela VIII : Medidas para 30 minutos
30 minutos de decapagem
Experimento Experimento Experimento
numero 1 niimero 2 niamero 3
antcs | apbsa | anics | apésa | antes | apisa
da |decapa-| da |decapa-| da |decapa-
decapa-| gem |decapa-| gem |decapa-| gem
gem | (mm) | gem | (mm) | gem | (mm)
(mm) (mm) (mm)
210 | 185 | 187 | 154 | 162 | 134
211 | 185 | 187 | 154 | 162 | 134
208 | 183 [ 187 | 154 | 161 | 1,34
2,14 1,82 1,84 1,54 1.62 1,33
2,13 1.82 1,84 1,54 1,63 1,34
2,11 1,80 1,83 1,55 1.61 1,32
I 2,112 | 1,828 | 1,853 | 1,542 | 1618 | 1,335
Tabela IX : Medidas para 45 minutos
45 minutos de decapagem
Experimento Experimento Experimento
numero 1 niamero 2 numero 3
antes | apbsa | antes | apbsa | antes | apdsa
da |decapa da |decapa da |decapa
decapa | gem |decapa | gem |decapa | gem
gem (mm) gem (mm) gem (mm)
(mm) (mm) (mm)
1.84 1.42 2,12 1,68 2,14 1,73
184 | 142 | 212 [ 1,73 | 216 | L4
1,83 1,42 2,12 1,73 2.16 1,72
1.85 1,42 2,12 1,67 2,15 1,72
1,85 1,43 2,13 1,67 2,16 1,73
1,85 1.43 2,13 1,75 2.1; _l.'?l
l 1.843 | 1.423 | 2,123 | 1,705 | 2,152 | 1,725

Anilise dos dados ebtides por Microscopia Eletrinica de
Varredura

Os resultados apresentados abaixo foram obtidos
nas mesmas condigbes de analise, com ampliagio de
1.500 vezes. Foi feita a identificagiio da camada de dxido
de aluminio na supcrficic da pega, porém devido ao falo
de a maioria das espessuras destas camadas serem
extremamente finas, < lpum, ndo foi possivel quantifica-
las com exatiddo, apenas aproximadamente.

Observagdo: tomou-s¢ o cuidado de eliminar o
"efeito de borda” nas andliscs das amostras, para que fosse
possivel certificar que a camada identificada ¢ realmente

ALO;.

Resultado de andlise da amostra 0 (procedimento A).

O valor médio da camada existente na amostra 0
(original sem tratamento superficial) ¢é de
aproximadamente 0,75um, com valor maximo de 1,3um,

Resultade de andlise da amostra 3.1 (precedimento B).

O valor médio da camada existente na amostra 3.1,

apds o desengraxe, ¢ de aproximadamente 0.5um, com
valor maximo de 0,75um e valor minimo de 0,25um.



Resultado de andlise da amostra 3 (procedimento C).

$1a _.IEIH b oS e oo

A camada existente na amostra 3, apds decapagem
por 5 secgundos, é praticamente indetectivel, isto €,
< 0,lpm quase na totalidade do perimetro da pega
analisada. Porém devido ao pequeno tempo, a operagdo
de decapagem nio ¢ suficientemente perfeita, surgindo
assim algumas poucas "manchas” na superficie com valor
maximo de aproximadamente 2um. Estas "manchas”
ocorrem devido 4 aglomeraglo, em alguns pontos, da
camada de dxido de aluminio retirada.

Resultado de andlise da amostra 2 (procedimento D).

Amnudaeximemmuﬂalapﬁsdmpagm
por 15 segundos, ¢ praticamente indetectivel, isto ¢,
< 0,lum quase na totalidade do perimetro da peca
analisada.

Rm#m#mﬂiwﬁmm.?lﬁameﬂmamﬂ

O valor médio aproximado da camada na amostra
2.1 é de 0,6pum, com valor méximo de cerca de lpm.

Resultado de andlise da amostra 1 (procedimento F).

A -:anmda existente na amostra 1, apds a
decapagem de 1 minuto, € indetectivel, isto é, < 0,1um na
totalidade do perimetro da peca analisada.

DISCUSSAOD

De acordo com os dados apresentados, observou-se
que os melhores resultados para cilculos sfio obtidos apos
30 minutos de decapagem, onde tem-s¢ uma perda
considerdvel ¢ constante, o gque garante cdlculos mais
Precisos.

MNas tabelas VII e IX apresentadas, pode-se

uhmvarqmemlmmumdedempamaespeﬁm
média perdida ¢ 9,56x10”mm; portanto, a camada
retirada ¢ aproximadamente 4,78x10” mm/min em cada

face da pega ou, 7,97x10 mmy/s.

Com relagiio aos resultados obtidos por
Microscopia Eletronica de Varredura, pode-se observar,
na amostra 0 (procedimento A), que a camada de dxido de
aluminio presente em toda a superficie mede 0,75pum em
média e que a maior camada encontrada chega a cerca de
1,3um. Portanto, sdo necessdrios aproximadamente 10
segundos de decapagem para retirar a camada de ALO:.

A amostra 2.1 (procedimento E), apresentou uma
camada com valor médio de aproximadamente (,6um, o
que significa que o aluminio sofren uma passivagiio
durante os dias em que ficou exposto ao ar.

O resultado de andlise da amostra 1 (amostra final)
a qual foi decapada nas condigdes normais de operagio no
processo de tratamento superficial mostra a auséncia da
camada de 6xido de aluminio.

As amostras foram analisadas pela técnica de
Fluorescéncia de Raios-X, porém ndo foi possivel
quantificar o éxido de aluminio por esta técmica de
andlise.

CONCLUSAQ

A principal preocupagio no processo de
decapagem ¢ garantir a ndo exposigdo do nicleo da placa
combustivel, o qual € constituido de UsOy ¢ aluminio,



Considerando-se a espessura média da placa que é
1,52 + 0,05mm, a distincia entre a superficie e o micleo
0,35 + 0,05mm que corresponde ao revestimento ‘' e a
camada retirada da superficie durante o processo de
decapagem 0,005 £ 0,00 lmm/min em média, concluiu-se
que a decapagem realizada no processo de tratamento
superficial ndo representa perigo para ¢ nucleo da placa.

Concluiu-se também que o tempo de decapagem de
1 minuto, estabelecido pelo processo de tratamento
superficial ¢ suficiente para retirar a camada de 6xido de
aluminio existente na superficie da placa, sem
comprometer o micleo desta.
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ABSTRACT

This paper intent to define the thickness pulling
out in the superficial treatment of the components used in
nuclear fuel production to MTR reactors.

Conditions at different treatments times were
evaluated.

The plates and components were evaluated by
Scanning Electronic Microscopy (SEM).
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