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EL METODO DE LA AUTORRADIOGRAFIA DE BORO
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CENTRO ATOMICO BARILOCHE

RESUMEN

En el desarrollo de los aceros que contienen Boro

como microaleante surge la dificultad de la de—
terminacion del estado de este elemento en la micro-
estructura del material, estado este caracterizado

por la competicion entre precipitacion y solubiliza-
cion. El método de la avtorradiografia por neutrones
permite la obtencion de imagenes de distribucion de
Boro mediante las cuales se pueden obtener informa-
ciones adicionales dificiles de obtener por otros
métodos. Se describe aqui la utilizacion de este meto-
do basado en la irradiacion neutronica de una muestra
de acero pulida sobre la que se fiJs una placa de ni-
trato de celulosa u ntro material apropiado que cons-—
tituye el detector Las particulas alfa generadas por
la interaccion neutron-Boro impresionan a la placa-
detector, la cual es posteriormente revelada con un
ataque quimico y puede ser observada al microscopio op-

tico.



1-INTRODUCCION

El Boro es frecuentemente utilizado en aceros estructurales de
alta resistencia templados y revenidos. El efecto benefico de
pequenas adiciones de B (< 100 ppm) sobre la resistencia a la
fluencia y sobre la ductilidad en caliente de las aleaciones su-—
perrefractarias y de los aceros inoxidables austeniticos es hoy
bien conocido (ref. 1 a 11), ofreciendo estas pequenas adicio-
nes de B uno de los métodos menos onerosos de mejorar las pro-
piedades de una gran variedad de aceros.

Investigaciones efectuadas en el mecanismo de accidn de este
elemento han permitido poner en evidencia en los aceros auste-
_nfticns la remarcable influencia del B sobre la germinacidﬁ de
carburos del tipo MaaC‘ » permitiendo los conocimientos asi ad-
quiridos precisar las condiciones de tratamientos termicos, 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 parte 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 la competi-
cion entre precipitacion y solubilizacion del B dursnte el pro-
ceso de fabricacidn por lo que un conocimiento del estado del B
adquiere una importancia vital.

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

revelén la localizacion del B y por otro su bajo numero atomico no



pEcCite una deteccion eficiente. La microscopia electronica de
Psqr;m:sidﬁ cse ha mostrado Gtil en la identificacion de los preci-
facaioz: de B. Pero el svlop conocimiento de los precipitados no es
Turriieiicy, ya que, por egjemplo, es precisamente el B no precipi-
2oy teyrggado en los berdazs de grano de aucstenita pre-—-templada
vooveapnsihie ode producirv un aumentc de la temperabilidad (ref. 13,
SO sie parite en el caso de los materiales vtilizados en la cons-
touzciev de reactoras nucleares se debe prestar especial atencion
sv2zenc1z d2 By ya que debido a8 la capacidad excepcionalmente
@) ti Je absorciun de nevtrones infimas cantidades de B adquieren ex-—
“Ea3 imvortancia.
£1 wevoun microanalitico de doteccion de B que aqu{ se describe se
tuie precisamente en la uytilizacion de las propiedades nucleares de
Las 1satepes del B, Y la adaptacion de este metodo a los problemas
nevaluigicus permite 1la obtencion de una correlacion entre las imaL

Jears oe eistribucion de B y la microestructura del material.

Z2-+RINCIFIO DEL METODO

- . . F . . L4
El b posee una muy elevada seccion eficaz pare la absorcion de neu-

trones tovimicos debido a la reacrion nuclear

I ) ' _ 4 &
S'B + P —_ ‘3L1 + EHE ( )

Esta reaccion tiene una vida extremadamente corta, de manera que ella
se produce, practicamente, salo mientras dura la irradiacion.

Solo el isotopo %3 de abundancia .19.6 % participa de la reaccion y
la deteccion de la emision alfa que la acompana (mediante el empleo
de una placa alfa sensible) constituye la base del metodo

En los anos 40 se descubrid'que ciertos plé%ticns podian registrar
particulas cargadas que excedian cierto minimo de energfa cinetica {ref.

15.16), siendo insensibles a todos los otros tipos de radiadion presen—



tes en un reactor nuclear. Los Jgteres de celulosa fueron considerados
superiores para este fin, sobre todo nitrate. monoacetato y triacetato
de celulosa. Recientemente se han desarrol lado otros tipos de plasti-

Cos que cumplen tambien satisFactofiamente este cometido. Una particu-
la cargada que pasa a traves de uUn material pléﬁtico. causa un distur-
pio local en su estructura electronica Y, despueﬁ de un procedimiento

qufmico de ataque, pner ser observado un trazo micrnscﬁpicn en el lu-

gar de su pasaje.

El métudo consiste entonces en fijar una placa del pla%ticn adecuado
sobre la superficie pulida del acero a ser analizado, someterlo a una
irradiacion con neutrones té}micns Yy posteriormente tratar a la placa
de plésticu qufmicamente y observarla luego al microscopio Ehtico.

A los lugares que contienen B en l1a muestra corresponderan en el plé;~
tico despues del ataque qufmico ("revelado"), areas llenas de pequenos
puntos o trazos observables thicamente, que formaran una iméﬁen co-
rrespondiente a la distribucion de B en la muestra. Hay que notar que
5510 los atomos de B que se encuentran en la superficie pulida de 1la
muestra contribuiran para la imagen ya que dgdo que el camino libre
medio de las particulas alfa en los 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-PROCEDIMIENTD EXPEERIMENTAL

Como fuente de neutrones se utilin el reactor RA6 del CAB. Los neu-
trones generados por fision del U en el combustible nuclear, lla-
mados "neutrones réhidus" debido a su alta energia (~ Mev), son poste-—
riormente "termalizados" por sucesivos choques en el moderador. Estos
"neutrones termicos" 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 la orientacinﬁ

de la muestra son de importancia.
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En nuestro caso se cortaron pequenas laminas de 1 mm de espesor y 10

mn de diametro. Las muestras fueron pulidas al diamente (1/4m).

Como placas alfa-detectoras se probaron tres productos comerciales,
consistentes en dos filmes celulosicos de Kodak (CA-BO15/B y LR-119%5)
oun pléstico acrilico de origen hdngara, todos ellos especialmente
desarrollados para aplicaciones nucleares. Tienen la propiedad de ser
insensibles a radiaciones electromagneticas (fotones, X,kﬂ; UV, IR,
viszibles) y a los electrones, siendo sensibles a partfculas alfa y a
neutrones répidus. por lo que se debe procurar en el reactor nuclear

‘ ] '
un lugar con elevada relacion neutron termicos/rapidos

Lz pasicién elegida para las irradiaciones en el reactor RA-6 del CAB

fue dentro de la columna tgrmica en su parte mas interna. %
s

l.Las dosis recomendadas (ref. 15,17) de iradiacion son de 9 a 10 « 10

n/cm2 . En 1la posiciJn elegida de la columna termica las muestras de-

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

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

funcionamiento del reactor a una potencia de 500 KeV.

La FiJaCiQ; de las placas detectoras a la superficie pulida de la mues-
tra se efectuo mediante un pequéﬁo marco de aluminic, tambien se
probn;de pegarlas con una gota de acetato de metilo (ref. 17) aunque

con dudoso resultado ya que se altera 1la superficie del film y se ala-
bea por lo que preferimos el soporte meca%ico.

Despues de la irradiacio% se debe esperar por lo menos un dia para que

. ; A st
decaigan las especies atomicas presentes en la composicion de la mues-—
tra.

El revelado de 1las placas detectoras se realiza mediante un ataque qu1~
mico que consiste en 1nmer51on per 3 3 5 horas en snluc1on acvosa de

NaOH (10 %) a temperatura de 25°C para los productos Kodak y 1 hora en
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i = 4 e 1 2
la misma solucion al 25% a temperatura de 60°C para el producto hunga-
Tro. Luego la placa debe ser lavada en agua ligeramente tibia.
La observacidn de la imagen de distribuciﬂn de B es heche con auxilio

de un microscopio optico comauvmentos entre B50x y 400x.

MUESTRA: lLLa muestra utilizada fue un acero inoxidable del tipo 316,
con un contenido de Boro de 460 ppm., producide por Acindar y suminis-
trado a traves del dto. de materiales del CAC.

Este acero utilizado de muestra 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

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

2 V4
de comparar las imagenes.

Para verificar el posible efecto de fondo de los neutrones rébidus que
eventualmente hubiera en la columna térmica se coloco una muestra tes-—
tigo junto con la placa detectora dentro de unsa cép5u1a de cadmio ade-
cuada para absorber a los neuvtrones termicos sin interferir con los ra:
pidos. De este modo se pudo verificar la ausencia de n rébidos en la po-

’
sicion elegida para las irradiaciones.

4-RESULTADOS

La fig. 1 muestra la imagen de distribuciﬁ% de B en el acero estudia-—

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

ma Fotngra?fa 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 Boro. 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 21 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 diﬁtribucidh de B obtenida con el plé%-
5160 thgaru. aquf 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-
graF{a de la superficie del acero sobre la que se coloco la placa
detectora. ( se usJ un ataque coﬁsistente en 15% HC1l., 30% HNO3, 10%

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

gen de distribucion de B segregado y los granos Teales.

)
Las fig. 3 a) y 3 b) asi como las fig. 4 a) y 4 b) son otras imagenes
de distribucién de B con la metalogra?fa de la superficie correspondien-—

te. tal como en el caso de la fiq. 2.

ta fig. 5 a) y b) muestra una notoria acumulacid% superficial de B en
la muestra analizada. Aqui se trata de'la imagen de distribucion de B
de un corte transversal de la muestra ¢ilfndrica. Esta acumulacion
superficial de B en la muestra ocurrio presumiblemente durante el
trafilado en caliente de la misma y su causa nao esta todavia del to-
do aclarada.

La fig. & son imagenes de distribucion de B obtenidas con el film
Kodak CA B015/B que se realizaron para poder evaluar las caracte-
risticas de los distintos materiales detectores. En estas imébenes

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 que el B estar{é en solucion solida, o formando pequenos pre-
cipitados dispersos. La cunPirmaciﬁn de estas observaciones debe ser

ob jeto de posterior anélisi&
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EEs de notar que los resultados obtenidos son 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.

z-CONCLUSIONES

El metodo auturradiogré?ico descripto, basado en irradiacioh neutronica.
permite la obtencion de imébenes de districhio% de B de muy buenas cua-
lidades, con lo cual se puede conocer el estado microestructural del B
(segregeciﬁn en bordes de grano, precipitaci&n. solucion solida, etc.)

dz fundamental importancia para la informacion metalurgica. S5i bien para
definir en cuanto al estado del Boro en borde de grano (precipitado o no)
como en el caso que se ha estudiado, haria falta me jorar la resolucion del
metodo, por ejemplo realizando réplicas de los trazos en la placa detec-—

tora para ser observados en el microscopio electr&nicn de transmision (ref.
18).

Este metodo se presenta como una tecnica comoda y vépida 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 la
cualidad que tiene el B de mejorar las propiedades al desgaste de ciertos
aceros (ref.19) por borodizacion superficial a alta temperatura. Esta
feEnica se presenta como un métadn 5ptimn para determinar la penetraciuh

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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