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EL METODO DE LA AUTORRADIOGRAFIA DE BORO
APLICADD AL ESTUDID DE ACERDS

F. Gugelmeier, € Barcelo. J.Boada, C.Fernandez
CENTRD ATOMICC BARILOCHE

RESINEN

&t o! Jdesarrollo de los aceros que contienen Boro
camy microaleante surge la dificultad de la de-
tzrminacidn del estado de este elemento en la micro-
estructura del material, estado este caracterizado
yor la competicion entre precipitacion y solubiliza-
cion. El método de la avtorradiografia por neutrones
permite la obtencion de imagenes de distribucion de
Borc mediante las cuales se pueden obtener inForma-—

ciores adicionales Jdificiles de obtener por otros

= 0n003

métodos. Se describe aqui 1a ut:ilizacion de este meto—

o dasado en la irradiacign nevtrohica de una muestra

Je acero pulida sobre la que se fiys ura placa de ni-~

trato de celulosa v otro material apropiado que cons-—

tjfuye el detector Las particvlas aifa generadas por

la interaccion nevtron~Boro impresionan a la placa-

detector, 1la cual es posteriormente revelada con un

ataque qufmico y puvede ser observada al microscopio dﬁ—

tico.



1~INTRODUCCION

Ei Boro es frecuentemente uvtilizado em aceros estructurales de
alta resistencia templadps y revenidos. E! efecto benefico de
pequafias adiciones de B (< 100 ppm) sobre 1z resistencia a la
fluencia y sobre la ductilidad en caliente de las alieaciones su-—
perrefractarias y de los aceros inoxidables austeniticos es hoy
bien conocido (ref. 1 a 11), ofreciendo estas pequenas adicio-
ni#3 de B uno de los métodos menos onerosos de mejorar las pro-—
pipdades de una gran variedad de aceros.

investigaciones efectuadas en el mecanismo de accidn de este
zlomerto han permitido poner en evidencia en los aceros auvste-
witices la remarcable influencia del B sobre la germinacidh de
carburos del tipe M,,C., , permitiendo los conocimientos asi ad-
yuiridos precisar las condiciones de tratamientos ieTrmicos. que
confieren ,debido al potente efecto del B, propiedades dptimas

a los aceros dopados (ref 12,13).

A pesar de las obvias ventajas de la adicion de B, hay una cier-
ta reticencia por parts de los usvarios para emplear a los ace-
ros que contienen B. Entre las variadas objeciones, una de las
esenciales es la escasa reproducibilidad del efecto del B en la
dureza. Y precisamente la reproducibilidad de los resultados mi-
croestructurales y mecanicos depende fuertemente de ia competi-
cion entre precipitacion y solubilizacion del B durante 21 pro-
cteso de fabricacidn por lo que un conacimiento del estado del B
adquiere una importancia vital.

Pese al considerable esfuerzo de investigacion que desde los anos
S0 se le dedico’a los aceros conteniendo B, los resuvltados no son
todavia absolutamente concluyentes. La razon principal para ello
se debe ciertamente a 1las inherentes dificultades que presenta el
tener que tratar con partes por millon de un elementc de bajo ni-
mero atomico (2Z=5). Las tecnicas convencionales para los estudios
microestructurales, tales como metalografia, microsonda y micros—
copia electronica, no permiten resolver completamente la cuestion.
debido a qu=, por un lado no son conocidos reactives o ataques que

revelén la localizacion del B y por otro su bajo numereo atomico no
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revmits una dete:cidh eficiente. La microscopia electrdﬁica de
transmz&idﬁ ce ha mostrado gtil en ls identificacion de los preci-
ficacoe de B. Pero el solo conocimiento de los precipitados no es
cuticiente. ya que., por ejemplou. es precisamente el B no precipi-
v3-fu y segregado en los bardes de grano de austenita pre—templada

(. v.upun=.chbile de producir un aumento de 13 temperabilidad (ref. 13,
[

or w413 parte en el caso de los materiasles utilizados en la cons-—
t:.coisr de reactoras nucleares se debe prestar especial atencidﬁ

= L2 avesencia ae B, ya que debico a3 la capacidad excepcioralmente
&) .2 de absorcion de neuvtrones infimas cantidades de B adquieren ex—
vzl importancia.

£1 mevude microanaliticro de deteccion de B que aquf se describe se
fage precisamente en la ytilizacion de las propiedades nucleares de
los 1sttopos del B. Y la adaptacion de este método a los problemas
mevai:rgicos permite 1a obtencion de upa correlacion entre las ima=

geaes de distribucion de B y la microestructura del material.

Z~FRINCIPI0O DEL METODO

E! B posee uwuna muy elevada seccion eficaz pars la absorcion de neu-

. .
trones termicos debido a la reaccion nuclear

“p + ' — ¥Li * "He(O‘)

Ly o 3 4
Esta reaccion tiene una vida extremadamente corta, de manera que ella
se produce., practicamente, solo mientras dura la irradiacion.
Solo el iscotopo '°8 de abundancia .19.6 % participa de 1la reaccion y
la deteccidn de la emision alfa que la acompaha (mediante el empleo
de wria placa alfa sensible) constituye la base del metodo.
En los anos &0 se descubrig que ciertos plé;ticos podian registrar
particulas cargadas que excedian cierto minimo de energia cingtica (ref.

15, 16), siendo insensibles a todos los ctros tipos de radiadion presen—



tes en un Teactor nuclear. Los esteres de celulosa fueron considerados
superiores para este fin, sobre todo nitrato, monoacetato y triacetato
de celulosa. Recientemente se han desarrollado otros tipos de pldsti-

cos que cumplen tambien satisfactoriamente este cometido. Una particu—
la cargada que pasa a traves de Un material pli;tico. causa un distur-
bio local en su estructura electrdnica y- despuéﬁ de un procedimiento

qufmico de ataque, podri ser observado uwn trazo microscdhico en el lu-

gar de su pasage.

El metodo consiste entonces en fiyar una placa del pla%ticn adecvadao
sobre la superficie pulida del acero a ser analizado. someterlo a una
irradiacion con neutrones té%micos y posteriormente tratar a la placa
de pléstico qu{micamente y observarla luego al microscopio dptico.

A los lugares que contienen B en la muestra corresponderan en el pla;-
tico despues del ataque qufmico ("Tevelado"), areas llenas de pequeﬁos
puntos o trazos ohservables épticamente. que formaran una imiben co-
rrespondiente a la distribucion de B en 1a muestra. Hay que notar que
solo los atomos de B que se encuentran en la superficie pulida de 1la
muestra contribuiran para la imagen ya que dado que el camino libre
medio de las part{culas alfa en 105 metales es de apenas algunas deci-
mas de /Jm.. las part{culas alfa generadas en el interior del material

seran rébidamente absorbidas y no impresionaran a la placa detectora.

3-PROCEDIMIENTO EXPEERIMENTAL

Como fuente de neutranes se utilin el reactor RA6 del CAB. Los neu-
trones generados por fision del l.!z3 en el combustible nuclear, 1lla-
mados "neutrones ré&idos" debido a su alta energia (~ Mev). son poste~-
riormente "termalizados" por sucesivos choques en 21 moderador. Estos
“"neutrones térmicos" poseen energia de ~0.05 Mev.

Como la absorcidn de n por la materia es extremadamente reducida, (con
excepci&h del H,B, Cd y algunos otros) ni el espesor ni 1la orientacion

de la muestra son de importancia.
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En nuestro casoc se cortaron pequenas laminas de 1 inm de espesor 10
peq P Y

mm de diametro. ias muestras fueTomn pulidas al diamente (lf*m)'

Como placas alfa—detectoras se probaran tres productos comerciales,
consistentes en dos filmes celulosicos de Kaodak (CA-BO15/B y LR-115}
y un pléstica acrilico de origen thgaro. todos ellos especialmente
desarrollados para aplicaciones nucleares. Tienen la propiedad de ser
insensibles a radiaciones electromagneticas (fotones, x.Y’. uv. IR,
visibles) y a los electrones, siendo sensibles a particulas alfa y a
neuvirones répidos, por lo que se debe pirocurar en el rTeactor nuclear

; ’ ’
un lugar con elevada relacion neutron termicos/rapidos.

la posicién elegida para las irradiaciones en el reactor RA-& del CAB
fue dentro de la columna termica en su parte mé} interna. "
Las dosis recomengadas (ref. 15, 17) de iradiacion son de 92 a 10« 10
n/cm2 . En la posici&n elegida de la columna termica las muestras de—

ben permanecer de 1 a 3 horas para recibir una dosis de ese orden.

Para irradiarlas las muestras fueron colocadas perpendicuvlares al flu-—
Jo incidente. Las irradiaciones se hicieron en condiciones normales de

funcionamiento del reactor a wna potencia de 500 KeV.

La FiJacio; de las placas detectoras a 1la superficie pulida de la mues-
tra se efectus mediante un pequé;o marco de aluminio, tambié% se
probazde pegarlas con una gota de acetato de metilo (ref. 17) aunque

con dudoso Tesultado ya que se altera la superficie del film y se ala~—
bea por lo que preferimos el sagporte mecahico.

Despues de 1la irradiacion se dabe esperar por lo mernas un dia para que
decaigan las especies atdhicas presentes en la cnmposici&k de 1a mues—

tra.

El revelado de las placas detectoras se realiza mediante vun astaque quf—
. . : ’ - ‘
mico que consiste en inmersion por 3 8 5 horas en solucion acvosa de

NaOH (10 %) a temperatura de 25% para los productos Kedak y 1 hora en
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la misma solucion al 254 a temperatura de &0°C para el producto hunga-
ro. Luego la placa debe ser lavada en agua ligeramente tibia.
La observacidn de la imagen de distribucion de B es hechke cun auxilio

de un microscopio optico comaumentos entre 5C0x y 400x.

MUESTRA: La muestra utilizada fue un acerc inoxidable del tipo 316,
con un contenido de Boro de 60 ppm.. producidce por Acindar y suminis-
trado a traves del dto. de materiales del CAC.

Este acero utilizado de muestrs habia sido trafilado en caliente has-—
ta un diametro de 10 mm y luego se le dio un tratamiento teTmico con—

sistente en un calentemiento a 1200 C por 1/2 hora.

/s
Junto con la muestra se irradio un acero con cero Boro a los efectos

N /
de comparar las imagenes

Para verificar el posible efectoc de fondo de los nevtrones rébidos que
evantualmente hubiera en la columna térmica se coloco una muestra tes—
tigo junto con la placa detectora dentro de una capsula de cadmio ade—
cuada para absorber a los neuvtrones termicos sin interferir con los raL
pidos. De este modo se puwdo verificar la ausencia de n rébidos en la po-

. ! . Pl 'y .
siction elegida para las irradiaciones.

4~-RESULTADDS

l,a fig. 1 muestra la imagen de distribucidﬁ de B en el acero estudia-

do obtenida con el film Kodak LR 115; a) y b) corresponden 3 la mis—

ma FatograP{a con diferente proceso de revelado lo que permite una dis-
tinta apreciacidn de la distribucion de puntos. Estos puntos correspon-—
den a los sitios donde se encuentra el Born. Esta correspondencia entre
los puntos de la imagen y el Boro se pudo verificar mediante la compa-—

racion con la imagen de la muestra testigo con cero Boro, irradiada en

identicas condiciones. En la imagen de la muestra testigo con cero Boro
se obtuvo un fondo homogéﬁeo de puntos de densidad notablemente mas ba—

Ja que en los casos estudiados.
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En el caso de la fig. 1) se puede ver B segregado en los bordes de grano

y B disperso dentro de los granos.

La fig. 2 a) es la imagen de distribucidh de B obtenida con el plés—
tico thgaro, aqu{ tambien se puede ver el B segregado en los bordes
de grano y dentro de los mismos. La fig. 2 b) corresponde a la metalo-
graffa de 1a superficie del acero sobre la que se coloco la placa
detectora. ( se usJ un atague coﬁsistente en 15% HC1l, 30%Z HNO3, 10%

HF y agua destilada ). Se puede observar como se covresponden la ima-

gen de distribucion de B segregado y los granocs reales.

rd
Las fig. 3 a) y 3 b) asi como las fig. 4 @) y 4 b) son otras imagenes
de distribuci&n de B con 1a metalograf{a de la superficie correspondien-

te, tal como en el caso de la $£iq. 2.

tta f#ig. 5 a) y b) muestra una notoria acumulaciéh superficial de B en
la muestra analizada. Aqui sg trata de la imagen de distribuciﬁh de B
de un corte transversal de la muestra cilindrica. Esta acumulacion
superficial de B en la muestra ocurrio presumiblemente durante el
trafilado en caliente de 1la misma Yy su causa nn esta todavia del to-

do aclarada.

La fig. 6 son imagenes de distribucion de B obtenidas con el film
Kodak CA BO15/B que se realizaron para poder evaluar las caracte-—
risticas de los distintos materiales detectores. En estas imabenes

las rayas que se observan provienen de imperfecciones del film.

En algunas de las imégenes de distribuci&n de B obtenidas se observan
zonas donde aparentemente no hay una apreciable cantidad de B segregado.
de modo gque el B estar{a en solucion solida. o formando pequéﬁos pre—
cipitados dispersos. La confirmacion de estas observaciones debe ser

objeto de posterior anélisi&
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Es de notar que los resultados obtenidos sor cualitativamente bastante
independientes de la dosis de irradiacion. Asi es que no se observaron
diferencias apreciables para una iradiacion de 1.30 hora y otra de 4

horas.

S~CONCLUSIONES

El metodo auturradiogréfico descripto, basado en irradiacia; noutro%ica:
permite la obtencion de iméhenes de distribucioh de B de muy buenas cua-—-
lidades: con lo cual se puede conocer wl estado microestructural del B
(segregacién en bordes de grano, precipitacidn. solucion solida, etc.)

d2 fundaimentai importancia para 1la informacion metalurgica. Si bien para
definir en cuanto al estado del Boro en borde dz grano (precipitado o no)
como en el caso que se ha estudiado, haria falta me jorar la resolucion del
métoda, por ejemplo Tealizando re€plicas de los trazos en la placa detec—
tora para ser observados en el microscopio electronico de transmision (ref
18).

Este metodo se presenta como una técnica comoda y répida que se puede im-—
plementar en todos los casos en que se necesite un conocimiento preciso
sobre la distribicion de B en un material. En particular es conocida 1la
cuvalidad que tiene el B de mejorar ias propiedades al desgaste de ciertos
aceros (ref. 19) por borodizacion superficial a alta temperatura. Esta
féfnica se presenta como un metodo thimo para determinar la penetracioa

del B y de los compuestos que forma.

Ademas como a los efectos cualitativos los resultados son bastante inde-—
pendientes de las dosis de irradiacion,estas experiencias son factibles
de montarse en paralelo con otras que requieran un funcionamiento simi-

lar del reactor.
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