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Resumen.

Entre los aspectos novedosos del CAREM resalta su cardcter de “integrado”, es decir, los
generadores de vapor, sistemas de presurizaciéon y mecanismos de control se localizan en el
interior del recipiente de presion. Dicha caracteristica también implica que el reactor debe ser
desmontable para cumplir con la maniobra de recambio de elemento combustible. Luego,
requiere de materiales resistentes al desgaste ya que se espera rozamiento en guias y asientos.
Otra necesidad de los materiales es la resistencia a la corrosién ya que la radiacién produce
radicales altamente corrosivos. Una técnica novedosa usada para cubrir ambas necesidades es
el uso de recubrimientos de Nitronic 60 depositados por soldadura sobre guias y asientos.
Debido a que las guias estdn soldadas al recipiente de presion estas podrian sufrir el PWHT del
recipiente. Entonces, surge la necesidad de saber los efectos del PWHT sobre la microestructura,
resistencia al galling y corrosion. En el proyecto CAREM25 el Nitronic 60 fue seleccionado para
recubrir las guias del recipiente de presion, las guias del barrel y el gorrdn interno del soporte
del barrel.

Objetivos: Caracterizar el Nitronic 60, evaluar su resistencia a la corrosién y al galling en 4
condiciones diferentes de PWHT.

Ensayos utilizados: ASTM 262 A , Doble loop (DLEPR), ASTM G98,microscopia optica y
electronica , Dureza Vickers.

Resultados: La tension umbral de galling entre un par AISI 304L-recubrimiento Nitronic 60 (as
welded) esta cerca de los 250 Mpa. El PWHT parece incrementar la resistencia al galling. E| PWHT
por 5,10 y 20 hs sensibiliza al Nitronic 60. En términos de resistencia a la corrosién la condicidn
as welded es tan buena con la condicion solubilizada. Se desarrollo un dispositivo para la
realizacion del ensayo segiin norma ASTM G 98 (no usual en Argentina).

Conclusiones: En funcion de los resultados obtenidos, el Nitronic 60 en la condicion as welded
logra adecuada resistencia a la corrosion y al galling. Se obtienen dos conclusiones preliminares:
(1) EI PWHT del recipiente de presién NO debe ser efectuado sobre el Nitronic 60. (2) Se podria
evitar utilizar dos recubrimientos distintos en partes como el gorrén interno del soporte del
barrel.

Palabras clave: Recubrimiento Nitronic 60 , CAREM, galling, resistencia corrosion.



Abstract.

Between the novel aspects of the CAREM it is highlighted its character of “integrated”, namely,
the vapor generators, the pressurization systems and the control mechanisms are located inside
the pressure vessel. Named characteristic also implies that the reactor must be dismountable in
order to replace the nuclear fuel. Furthermore, carries the need of wear resistant materials since
wear is expected to happen in guides and seats. Another need of the material is corrosion
resistance since the radiation produces highly corrosive species. A novel technique used to cover
both needs is to use claddings of Nitronic 60 made by GMAW welding over guides and seats.
Because the guides are welded to the pressure vessel they could suffer its PWHT. Therefore, the
necessity of knowing the PWHT’s effect over the Nitronic’s microstructure, corrosion and galling
resistance arises. Besides de pressure vessel’s guides, the Nitronic 60 was chosen to be used
over the barrel’s guides and the barrel’s seat both parts that are not meant to suffer any PWHT
reason why the as weld condition gains importance.

Objectives: Characterize the Nitronic 60, assess its corrosion and galling resistance in 4 different
conditions of PWHT.

Tests used: ASTM 262 A, Doble loop (DLEPR), ASTM G98,0ptical and electronical microscopy,
Vickers hardness.

Results: The galling threshold stress of the couple AISI 304L-Nitronic 60 cladding (as welded) is
near 250Mpa enough for its application. The PWHT seems to increase the galling threshold
stress. The PWHT for 5,10 and 20 hours sensitizes the Nitronic 60. The Nitronic 60 in the as
welded condition is as good as the Nitronic 60 solubilized in terms of corrosion resistance. A
device used to carry out the test ASTM98(not usual in Argentina) was developed.

Consequences: Since Nitronic 60 in the as welded condition was demonstrated to fulfill
corrosion and galling requirements simultaneously two consequences arise: (1) The PWHT of
the pressure vessel must not be implemented over the Nitronic 60 (2) Two separate claddings
are no longer needed as was expected at the beginning of the design of some parts of the SMR.

Key words: Nitronic 60 cladding, CAREM, galling, corrosion resistance.
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1. Acrénimos y definiciones.
CAREM: Central ARgentina de Elementos Modulares.

RPR: Recipiente de Presién de Reactor.
EECC: Elementos Combustibles.

NPP: Nuclear Power Plant.

PWR: Pressurized Water Reactor.
BWR: Boiling Water Reactor.

PWHT: Post Welding Heat Treatment

CMTR: Certificate Material Testing Reference. Documento que muestra que un material cumple
con requerimientos minimos en algun estado metalurgico acordado.

TT: Tratamiento Térmico
MO: Material Organization.

BDG: Borde de grano.



2. Introduccion.

El reactor CAREM 25 es un NPP (Nuclear Power
Plant) prototipo de disefio y construccion
argentina. El proyecto apunta a posicionar a
nuestro pais como competidor a nivel mundial
en los denominados Small Modular Reactors.

Dentro de los aspectos novedosos del CAREM, se
destaca su cardcter integrado, esto es, los
generadores de vapor, sistemas de presurizacion
y mecanismos de control se encuentran dentro
del recipiente de presién del reactor como
muestra la  figura 2.1. Ademas, el
funcionamiento de los mecanismos de control es
de naturaleza hidrdulica, por lo tanto, se
requiere de componentes internos no
convencionales para brindar servicio a los
mecanismos.
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Figura 2.1 Reactor CAREM. Se observan algunos
componentes internos.

Existen dos tipos de maniobras previstas a lo largo de la vida util del CAREM:

1. Retiro de los componentes mostrados en la figura 2.1 (en rojo): necesaria para el recambio
de elementos combustibles (EECC) que se encuentran en el nucleo. La maniobra se realiza
con una frecuencia aproximada de 12 meses. Dicha maniobra es impuesta por el disefio del

reactor.

2. Retiro del barrel o soporte del nucleo: necesaria para el retiro de capsulas del plan de
vigilancia. Hecha tres veces en la vida util del reactor. Dicha maniobra es impuesta por el

disefio del reactor.

Fruto de las maniobras y de la naturaleza integrada del reactor CAREM 25 se prevé que exista

rozamiento entre componentes, por ejemplo:

e Guias de barrel (figura 2.2A), que rozan contra componentes internos del reactor,

ambos hechos de AlSI 304L.

Guias del RPR (figura 2.2B) rozan contra el barrel, ambos hechos de AISI 304L
Gorrdn interno, figura 2.2C), roza contra el buje del soporte del barrel, el gorrén interno
tiene un recubrimiento hecho por soldadura o cladding de AISI 304L al igual que el buje.
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Figura 2.2 Componentes que sufrirdn rozamiento. A) Barrel donde se ven las guias del mismo. B) Corte superior del RPR donde se ven las
guias del mismo. C) Corte inferior del RPR y barrel donde se ve el soporte del barrel y el gorrén interno.

Frente a varias incertezas de disefio en cdmo sera el potencial desgaste en dichas zonas sumado
a que todos los pares de metales que se rozan estan hechos de AISI 304 L, un acero con baja
resistencia a un fendmeno de desgaste adhesivo denominado galling, se avanzd en la estrategia
de generar un recubrimiento por soldadura sobre las guias del RPR, las guias del barrel y el
gorrén interno.

La solucidn al desgaste es convencional en reactores de potencia y existe una gama de
recubrimientos comerciales con esa finalidad. Los mas utilizados son aleaciones base Co (como
por ejemplo el recubrimiento de marca comercial Stellite 1. El Co se activa en servicio haciendo
peligroso el manipuleo y tratamiento de esos componentes. Segun estudios en reactores PWR
y BWR 2 los recubrimientos duros base cobalto son los responsables de aumentar hasta un 40%
la liberacidn de cobalto al circuito primario de los reactores. Entonces, teniendo en cuenta el
manipuleo de los componentes internos del CAREM por la maniobra de recambio de EECC se
descartd el uso de este tipo de recubrimientos.

Ademas de la resistencia al galling otra caracteristica que se busca en el recubrimiento es la
resistencia a la corrosién ya que los componentes que se planean recubrir estdn embebidos en
agua que al sufrir radidlisis producen radicales corrosivos 3.

Un recubrimiento novedoso, de caracter comercial y aprobado por el cddigo ASME Seccion llI,
Subseccion NG es el denominado Nitronic 60, un acero inoxidable austenitico con alto tenor de
Carbono, Nitrégeno, Manganeso y Silicio comparado con sus congéneres austeniticos. Algunas
caracteristicas a resaltar de dicha aleacién es que a diferencia de otros inoxidables austeniticos
es muy resistente a fendmenos de desgaste adhesivo (galling). Ademas, en estado de



hipertemple, el Nitronic 60 posee una mayor resistencia mecanica que los aceros inoxidables de
la serie 300 y mantiene una resistencia a la corrosion generalizada intermedia entre un AlSI 304
y AlSI 316 en variedad de medios *

Aln no se cuenta con la experiencia en servicio de este tipo de recubrimiento como internos en
centrales nucleares. En especial, por su relativo alto contenido de carbono se presentan ciertas
dudas sobre su resistencia a la corrosién en caso de ser expuesto a un tratamiento térmico post-
soldadura disefiado para el acero SA-508 Gr.3 Cl.1 (denominacién segln cddigo ASME Seccién Il
subseccién A) material constituyente del RPR del CAREM.

Por todo lo descrito hasta aca esta tesis tiene los siguientes objetivos:

Para las guias del RPR: Esta tesis sirve como respaldo en el sentido que originalmente
no se planea efectuar un PWHT sobre el Nitronic 60, pero que podria suscitarse en caso
de tener que tratar térmicamente el RPR con el Nitronic 60 ya soldado. Esta tesis estudia
como un tratamiento térmico post soldadura que no fue disefado originalmente para
el Nitronic 60, pero que podria sufrir por recubrir las guias del RPR, puede afectar su
micro estructura, su resistencia al desgaste y su resistencia a la corrosion.

Para las guias del barrel y el gorrén interno: obtener mediante ensayos tecnolégicos,
parametros que reflejen la resistencia a mecanismos de desgaste y corrosion de la
aleacion Nitronic 60 sabiendo que estos componentes no sufren tratamientos térmicos.

Por motivos netamente académicos: Estudiar la evolucidn microestructural del SA-508
Gr.3 Cl.1 y el AISI 304 L provenientes del RPR y barrel del CAREM respectivamente, con
el tratamiento térmico post soldadura.

Para cumplir con dichos objetivos se llevaron a cabo distintos ensayos.
Para caracterizar los materiales:

Metalografias mediante lupa, microscopia dptica y electrénica.
Perfiles de dureza segun la norma ASTM E 92 “Standard Vickers hardness”.

Para estudiar la resistencia a la corrosién intergranular:

Ensayo ASTM A262 practica A “Oxalic acid etch test for classification of etch structures
of austenitic stainless steels”.

Ensayo [ISO 12732:2006 “Corrosion of metals and alloys- Elecreochemical
potentiokinetic reactivation measurement using doble loop method”

Para estudiar la resistencia al galling :

Ensayo ASTM G-98 ”Standard test method for galling resistance of materials”.
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3. Informacidn previa.

3.1 Mecanismos de desgaste internos del NPP

El desgaste resulta del contacto y movimiento relativo entre una superficie y un cuerpo o fluido,
es un fendmeno progresivo, es decir, aumenta con la cantidad de movimiento relativo y si no es
atendido resulta en pérdida de material de la superficie o transferencia de material entre
superficies.

El desgaste es un fendmeno del tribo-sistema, no es propio del material, un material se desgasta
de maneras distintas en distintas condiciones de desgaste y diferentes materiales se comportan
de maneras distintas en la misma situacion. Para caracterizar ese tribo-sistema se hablan de los
siguientes elementos:

Materiales en contacto.

Parametros geométricos (forma, tamafio, aspereza).
Movimiento relativo.

Carga.

Medio ambiente.

Tipo de lubricacion.

De manera muy general existen tres tipos de desgaste:

1. Desgaste abrasivo: Se caracteriza por la presencia de particulas abrasivas entre las dos
superficies que se mueven relativamente, produciendo rayaduras. Dentro de esta
clasificacién se encuentra el fendmeno de fretting el cual se mencionard mas adelante.

2. Desgaste no abrasivo: Se caracteriza por el contacto directo entre dos superficies, sin
particulas abrasivas. Dentro de esta clasificacion se encuentra el fendémeno de galling,
el cual se discutird mas adelante.

3. Erosidn: Se caracteriza porque el desgaste no se produce por rozamiento entre dos
cuerpos solidos, sino por un fluido, burbujas o un flujo de particulas que rozan contra
una superficie.

3.1.1 Galling.?

Es una forma severa de desgaste adhesivo. Un ejemplo tipico consiste en el apriete de un bulén
sobre un componente roscado. La carga entre superficies, al superar un umbral caracteristico,
genera adherencia que vuelve imposible el retiro del bulén en el futuro.

Desgaste adhesivo: ocurre cuando dos componentes metalicos sometidos a una carga se
deslizan entre si, no existen particulas abrasivas entre dichas superficies. Se llama “adhesivo”
porque se forma un enlace metalico entre las asperezas de las superficies.

Segun la magnitud de la carga aplicada puede existir:

o Desgaste leve: Cuando la carga aplicada es lo suficientemente baja el 6xido
protector caracteristico de los aceros inoxidables puede prevenir la
formaciéon de dichos enlaces metdlicos. Tolerado por la mayoria de
componentes.

o Desgaste severo: Cuando la carga aplicada es alta la capa de Oxido
protectora de los aceros inoxidables se quiebra siendo posible la formacién
de enlaces metalicos entre las asperezas de la superficie.

Existe una carga de transicién entre dichos regimenes.
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El dafio producido por galling se caracteriza por una transferencia macroscépica de material.
Se pueden observar protusiones en las superficies. Un dafio severo por galling puede devenir en
“seizure” o arresto de las superficies

Parametros que controlan al galling:

1. Carga: Fue explicado anteriormente
2. Ductilidad: Aleaciones con ductilidad reducida son menos susceptibles a galling porque
bajo altas cargas las asperezas de la superficie tienden a fracturarse en vez de
deformarse pldsticamente y aumentar el area de contacto entre superficies.
3. Aleantes : Pueden actuar de dos maneras:
= Alterando la energia falla apilamiento (EFA): aleaciones con menor EFA son mas
resistentes a galling.
Es bien sabido que el deslizamiento de dislocaciones es el mecanismo por el cual
un material metdlico se deforma pldsticamente. En el caso de metales fcc el
“cross slip” es el mecanismo mayoritario por el cual se deforman los cristales.
Luego una baja EFA implica muchos loops de dislocaciones lo cual dificulta el
libre movimiento de dislocaciones, haciendo mas dificil su deformacién plastica
y por ende el galling.
Desde otro punto de vista materiales con alto coeficiente de endurecimiento
son menos propensos al galling .
= Estabilizando el d6xido protector: de esta manera la capa protectora evita la
formacién de enlaces metalicos.

4. Relacion c/a: En el caso de materiales HCP una alta relacién c/a es propia de materiales
resistentes al galling ya que dificultan el “cross slip” como es el caso del Cobalto y sus
aleaciones.

3.1.2 Fretting.>

Fenémeno en el cual vibraciones u oscilaciones de pequefias amplitudes, A, entre dos superficies
causan desgaste, suele estar acompafiado de corrosién. Es identificado facilmente en aceros
porque produce “debris” de color rojo-café (oxido férrico). Aleaciones que basan su resistencia
a la corrosiéon en una capa de oxido pueden sufrir dafo por fretting en ambientes que no se
consideran corrosivos.

Para ilustrar mejor el fendmeno en la fig 3.1 se muestran algunos componentes propensos a
fretting en NPP.

Figura 3.1 Componentes propensos al fretting. A) intercambiador de calor B) Elemento combustible.
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En el caso del intercambiador de calor figura 3.1 A) el fretting ocurre entre los tubos y sus
soportes. Las vibraciones son inducidas por el movimiento de fluidos durante el intercambio de

calor entre el circuito primario y secundario.

Otros componentes propensos a sufrir fretting son las barras combustibles al rozarse con los
espaciadores figura 3.1B) , este es un gran problema debido a que puede exponer el
combustible nuclear produciendo una fuga o “leak”

Parametros que controlan al fretting:

1.

Amplitud de desplazamiento: el movimiento relativo entre superficies es esencial para
el fretting y movimientos extremadamente pequefios , del orden de algunos
nandmetros pueden ser capaces de causar dafio.

Carga normal: Reordenando la expresién de tension:
Carga aplicada

Area =
o

Como aproximaciones se considera que el drea efectiva es el drea de las rugosidades de
la superficie y que para causar fretting hay que producir plasticidad, dicha plasticidad se
alcanza por compresion cuando g = 30y, siendo ¢, la tension de fluencia.
Entonces:

Carga aplicada

Area fretting = 3o
y

Materiales con mayor tensién de fluencia soportan mejor el fretting y que una carga
aplicada menor reduce su efecto.

Frecuencia de vibracidn: para una cantidad de ciclos constante bajas frecuencias
producen mayor fretting , altas frecuencias no tienen efectos significativos.

Condicidon superficial: Superficies pulidas sufren mayor desgaste que superficies
rugosas, se cree que una superficie rugosa puede albergar “debris” entre las asperezas
evitando que catalicen el desgaste de la superficie.

Solubilidad entre el par de metales: metales solubles entre si sufren mayor fretting .

3.2 Ensayo de resistencia al galling ASTM G-98. °

El ensayo se realiza con el objetivo de obtener un parametro denominado “tensién umbral
de galling ” Esta tensioén se define como el intermedio entre la tension maxima con la que
no se produce galling y la tensién minima con la que se produce galling. Dicha tension
tensidon es informacidn vital para poder predecir los potenciales pares donde puede
esperarse galling.

El ensayo consiste en aplicar una carga compresiva constante entre dos especimenes planos,
donde uno de los especimenes es lentamente rotado 360°. El criterio para determinar si
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existe galling se basa en inspeccién visual a ojo desnudo de las superficies resultantes. En
caso de no existir se usa un nuevo par de especimenes y se aumenta la carga.

Mientras mayor sea la tensidn umbral de galling mas resistente es el par a este tipo de
desgaste. La figura 3.2 muestra un esquema del dispositivo de ensayo.

LORD
:_-L‘:.i.. ...:I..“‘.'.“ .._l.."-"
- BALL BEARING
‘-—-\ BUTTON (ROTATED)
L —— — BLOCK
(STATIGRANY )

a " L] 4 "
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L e T . R T
- - - LI T T B R
* o

Figura 3.2 Esquema dispositivo para ensayo ASTM G 98

Las dimensiones del botdn o pin se encuentran detalladas en la norma.

Por otro lado, las dimensiones del bloque pueden variar. Se encuentra que bloques del
largo de 76mm a 152 mm son ideales para test multiples, un ancho razonable es de 19mm.
EL espesor del bloque no es critico. Otro detalle importante del ensayo es que las
superficies a ensayar deben ser lijadas hasta una granulometria 1000

Si bien el ensayo se centra en buscar la ocurrencia del galling no es el Unico fenédmeno de
desgaste que puede ocurrir 7 8 en la figura 3.3 se muestran otros efectos del ensayo.

Y

Desgaste

Adhesion

Galling Arresto de superficies

Figura 3.3 Diferentes mecanismos de desgaste que pueden ocurrir durante el ensayo ASTM G98.
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Dichos mecanismos se reconocen de la siguiente manera:

e Brufiido(B): Existe un claro cambio de textura en la superficie debido a una deformacion
plastica.

® Desgaste(W): Se producen particulas de uno o ambos miembros que producen cavidades
durante el movimiento.

e Galling incipiente(l): se forman protuberancias continuas como en galling fruto de la
transferencia de material, pero no es un efecto macroscépico.
Adhesion(A): Material de un miembro se transfiere al otro, las marcas no son continuas.
Galling(G): Se forman grandes protuberancias continuas que se observan
macroscépicamente.

Ademas, dichos mecanismos se pueden ranquear de menos nocivos a mas nocivos de la
siguiente manera:

Bruiido-Desgaste-Galling incipiente-Galling, Adhesion, Fractura.

3.3 Ensayos de corrosion.

Para el estudio de la resistencia a la corrosién del Nitronic 60, y el efecto del PWHT sobre el
mismo, se utilizaron dos ensayos:

1. ASTM 262 practica A “Oxalic acid etch test for classification of etch structures of austenitic
stainless steels”.?
2. 150 12732:2006 (DL-EPR) “Corrosion of metals and alloys- Electrochemical potentiokinetic

reactivation measurement using doble loop method.” 1°

3.3.1. ASTM 262 practica A “Oxalic acid etch test for classification of etch
structures of austenitic stainless steels”.

Se utiliza para identificar rapidamente si un material es susceptible a corrosién intergranular
debida a la precipitacion de carburos de cromo en borde de grano

Esta practica tiene dos resultados:

e Material aceptado: donde se dice que el material no sufre de corrosion
intergranular.

e Material rechazado: que no implica que el material sufre corrosién intergranular,
sino que se debe realizar otras practicas(b,c,d,e,f) de la norma para asegurarse que
el material puede sufrir corrosion intergranular.

Dichos resultados se obtienen a partir de comparaciones con las metalografias de la figura
3.4 con aumento de 250x (en el caso de estructuras as welded) .
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Figura 3.4 A) Interdendritic ditches , estructura rechazada , B) Ferrite pools estructura aceptada

La norma aconseja utilizar una probeta de 25x25mm la cual debe ser lo mas representativa
posible de la superficie que se encontrara en servicio. Dicha probeta serd utilizada como
anodo en una celda de electropulido donde la solucidn es acido oxdlico 10%Wt y con una
densidad de corriente de 1 A/cm? durante 1.5 min, para obtener la corriente adecuada se
debe medir en cm? la probeta.

3.3.2. 1SO 12732:2006 “Corrosion of metals and alloys Electrochemical
potentiokinetic reactivation measurement using doble loop method”
(DLEPR)
Este método es utilizado para obtener una evaluacién cuantitativa de la sensibilizacién de
aceros inoxidables y aleaciones base Niquel.

El ciclo completo (figura 3.5) del ensayo consiste en un barrido de ida o de pasivacién y otro de
vuelta o reactivacion. El barrido de pasivacion parte de un potencial poco menor al potencial de
corrosioén hacia potenciales mayores pasando por la zona de disolucion activa y hasta la zona de
pasivacién donde se alcanza el potencial de reversion. El barrido de reactivacion parte del
potencial de reversién y disminuye hasta un potencial poco menor al potencial de corrosion.

X: Voltaje.

Y:log corriente.

1:Barrido de pasivacién.
2:Barrido de reactivacion.

Figura 3.5. Descripcion esquemdtica DLEPR

16



Si el material esta sensitizado un pico de reactivacidn aparece durante el barrido de vuelta. El
grado de sensitizacién (DoS) se obtiene del cociente de la corriente de reactivacidény la corriente
de pasivacidn que son las corrientes maximas en sus respectivos barridos.

Corriente de pasivacion(lp)

DoS * 100

Corriente de reactivacion(l,)

El apéndice D de la norma ofrece la siguiente guia de interpretacién de resultados:

Ir/la Interpretacidn general

<0.01 No sensitizado

0.01a0.05 Levemente sensitizado(podria pasar test de
Streicher ,Strauss y Huey. )

>0.05 Sensitizado(podria fallar test de Streicher
,Strauss y Huey.)

Tabla 3.1 Interpretacion de resultados del ensayo DLEPR

Por lo general este ensayo se lleva a cabo en un laboratorio ya que requiere: una celda de
vidrio que pueda contener los electrodos (trabajo, referencia y contra electrodo),capilar de
luggin , barrido con un gas inerte que elimine el O, de la solucion, obtencién y preparacion de
probetas!! como muestra la figura 3.6 A). Sin embargo, esfuerzos recientes muestran que el
ensayo se puede llevar a cabo exitosamente sin desgasado, con una celda simple y sin
preparacion de muestras 2 figura 3.6B) apuntando a ser un ensayo en campo.

S5 wire connection
inside glass tube

Figura 3.6. Comparacion de celdas utilizadas en ensayos DLEPR A) Celda utilizadas en laboratorio B) Celda utilizada
in situ. Nota: ambas figuras fueron extraidas de sus respectivas referencias.

3.4 Nitronic 60.

“Nitronic” es una denominacién comercial utilizada para referirse a algunos aceros inoxidables
austeniticos de la serie 200 endurecidos por Nitrégeno. La figura 3.7 muestra una clasificacién
de dicha aleacidn, ademas de otras aleaciones de la misma serie:
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Sub Ejémplos
Categoria

Categoria

Aceros con alto
Nitrogeno Mitromnic:

Mitronic 60
Mitronic 50
Mitronic 30

Gall Tough

Figura 3.7. Clasificacion del Nitronic 60.

La composicidn quimica tipica de dicha aleacion se observa en la siguiente tabla:

. composition , wt % max
UNS designation | AlSI type - -
o Mn Si P S Cr Ni Mo N Others
5521800 Nitronic 60 0.1/7.00-9.00|3.50-4.50 0.04 0.03{16.00-18.007.00-9.00 |... 0.08-0.020|0.50-2.00Cu
530403 304L 0.03 2 1 0.045 0.03]18.00-20.008.00-12.04....

Tabla 3.2 Composiciones quimicas tipicas Nota: La composicion quimica del AlSI 304L se encuentra presente con
fines comparativos.

Comparando la quimica del Nitronic 60 con un acero inoxidable de uso tipico como el AlSI 304L
se destaca el elevando tenor de C,Mn,Si y N. A continuacién, se discute el efecto de dichos
elementos aleantes:

Elevado tenor de C: Corre hacia a la izquierda la nariz de la curva TTT asociada a la precipitacion
de carburos. Esto implica una sensibilizacion mas rapida en comparacion a aceros inoxidables
con menor cantidad de carbono.™®

Elevado tenor de Mn: Gammageno de campo gamma abierto ** que aumenta el Nieq propiciando
una solidificaciéon AF o A. Aumenta la solubilidad de N en la matriz austenitica evitando
precipitacion de nitruros que pueden comprometer propiedades mecanicas y de resistencia a la
corrosion. #

Elevado tenor de Si: comparado con otras aleaciones endurecidas por N aumenta la resistencia
al galling®®. Por otro lado, el aumento de Silicio parece aumentar la resistencia a la corrosién
intergranular en aceros sensitizados formando una capa pasivante!®. Elemento alfageno de
campo gamma cerrado *que aumenta el Creq propiciando una solidificacion FA o F. Expande el
rango de temperaturas en las cuales la fase sigma puede aparecer y aumenta su cantidad®’.
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Elevado tenor de N: pequefias adiciones aumentan la resistencia mecanica °

resistencia a pitting.**

. Mejora la

Los efectos de dichos aleantes no deben ser tomados de manera directa, sino, como orientacion
ya que el efecto de los elementos depende del estado metalurgico de la aleacién consecuencia
del proceso termomecanico realizado en el proceso.

A continuacion, se adjunta una tabla para comparar las propiedades del Nitronic 60.

Aleacion
Nitronic 60 AlSI 304

Umbral de galling >345 14
(ASTM G98)[Mpa]

UTS[Mpa] 710 593

0.2%YS [Mpa] 414 276

Reduccién area% 74 70

Charpy V notch[J] >326 252

Tabla 3.3 Tabla comparacion de propiedades a temperatura ambiente®>,
Es posible encontrar el Nitronic 60 en distintos tipos de provisiones:

® SA-194 aleaciones para tuercas y tornillos en servicio a alta presién y/o alta

temperatura.

e SA-240: Placas y flejes de acero inoxidable para recipientes de presidén de aplicacion
general.

o SA-276: Perfiles y barras de acero inoxidable.

® SA-314: Palanquillas y barras de acero inoxidable para forja.

® SA-AA479: Barras y perfiles para calderas y recipientes de presion.

e ASTM F899: Acero inoxidable trabajado para aplicaciones quirurgicas.

e ASME SFA 5.9 ER2128. Fabricantes de alambres macizos para soldadura GMAW
reportan 3 mecanismos de transferencia: corto circuito, transferencia tipo spray y
corriente pulsada cada modo con sus respectivos pardametros?.

Algunos usos comunes:

e Pins antidesgaste.

® Ejes de embarcaciones maritimas.

e Uniones roscadas.

e Tijeras quirurgicas.

e Conjunto pasador — percha para juntas de expansién térmica en puentes

3.5 Zonas de la unién soldada y mecanismos de dafio en aceros inoxidables **.
La figura 3.8 muestra la clasificacion mas general de zonas en una union soldada. La
importancia de estas zonas recae en el hecho que cada una exhibe caracteristicas y
mecanismos de dafo particulares. A continuacidn, sus descripciones:
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[E=] True heat-affected zone
=5 Partially melted zone
B Unmixed zone

[] Transition zone

Figura 3.8. Clasificacion de las zonas de la union soldada.

THAZ: “True heat affected zone”. Aparece exclusivamente en el metal base. Las temperaturas
desarrolladas en esta zona no son suficientemente altas para fundir al metal base, sin embargo,
dependiendo de la aleacion pueden generar transformaciones en estado sélido.

PMZ: “Partially melted zone”. Es una zona que existe en todas las uniones soldadas ya que se
debe existir una transicion entre material 100% liquido a 100% sélido al atravesar la linea de
fusién. En esta zona las temperaturas son lo suficientemente altas como para fundir ciertas
zonas de material, ya sean bordes de grano o interfases particulas-matriz, este efecto serd mejor
discutido mas adelante.

Las anteriores dos zonas forman la HAZ:” Heat affected zone ”

UMZ: "Unmixed zone”. Consiste en, exclusivamente, material base que se fundié y solidifico sin
mezclarse con el material de aporte, esta zona exhibe propiedades muy distintas a la zona CZ en
especial si se utilizé un material de aporte disimil al base.

TZ: “Transition zone ”. Es una zona donde la composicidon quimica varia entre la composicion de
las zonas UMZ y CZ. Esta zona existe cuando la composicidon quimica del metal base y del aporte
varia, en caso de no variar es indetectable.

CZ:”Composite zone”.Esta zona resulta de la mezcla total del metal base y el de aporte, es decir
existe dilucidn.

Mecanismos de dano:

A continuacién, se de describen aquellos mecanismos de dafio que cobran relevancia en el
presente trabajo:

Sensibilizacion: Consiste en la precipitacion de carburos tipo Cr,3Cs, que como denota su
estequiometria son ricos en Cr. Dichos carburos crecen a expensas del Cr de zonas colindantes
y por ende dejan dichas propensas a corrosidn. Estos carburos nuclean y crecen en interfases y-
v, 06-y siendo los ultimos los mds propensos a nuclearlos. La precipitacidn de estos carburos es
condicién necesaria, pero no suficiente para afirmar que un acero inoxidable esta sensibilizado.
Para afirmarlo las zonas empobrecidas en cromo deben formar una red continua en las
interfases antes mencionadas. Si bien el rango de temperatura y el tiempo de ocurrencia varian
con el porcentaje de carbono en lineas generales se puede decir que: (1)600 a 850°C es el
rango de sensibilizacion (2) aceros con mayor contenido de carbono sufren sensibilizacion en
menos tiempo. Este mecanismo puede desarrollarse durante tratamientos térmicos o soldadura
que mantengan al acero en el rango de temperaturas adecuado durante suficiente tiempo. La
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manera mas comun de evitar este mecanismo durante la soldadura es utilizar calores aportados

bajos. Ocurre en la zona THAZ.

Fisuracidn por solidificacion: Este mecanismo ocurre cuando se conjuga: (1) tensiones
excesivas en el liquido remanente que yace en espacios interdendriticos. Dichas tensiones
pueden ser producidas ya sea por la contraccidn liquido-sélido o por la geometria de la junta

de soldadura (2) microestructuras susceptibles que
dependen del modo de solidificacién. Existen cuatro
maneras en que un acero inoxidable puede solidificar.

Solidificacién Austenitica (tipo A)
Solidificacién Austenitico-Ferritico (tipo AF)
Solidificacién Ferritico-Austenitica (tipo FA)
Solidificacién Ferritica (tipo F)

el A

La figura 3.9 muestra dos conceptos importantes:
primero que el modo de solidificacién mds susceptible
a este mecanismo es el austenitico (A) y segundo que
los modos de solidificacidén se ven controlados por la
guimica del acero, aceros con mayor Cr equivalente
(mayor cantidad de elementos alfagenos) solidifican
en formas AF,FA,F.

Austenitic stainless
sisels

A

AF

FA

~

Cracking susceptibility

Nt

/ .

o

1.0
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Figura 3.9. Susceptibilidad a la fisuracion por
solidificacion segun la composicion quimica.

La ferrita delta en la soldadura de aceros inoxidables es beneficiosa por los siguientes motivos:

e La energia de interfase y/6 es menor que la de las interfases y/y con lo que el liquido
puede mojar las y/y pero no las y/6 y asi estas ultimas pueden soportar las
deformaciones causadas por la contraccidn sin fisurarse.

e La solidificacidon tipo FA tiene bordes tortuosos lo cual hace dificil la propagacién de
fisuras en comparacion a los bordes rectos de una solidificacién tipo A o AF como

muestra la figura 3.10.

{a)

Figura 3.10 Tipos de solidificacion a) Solidificacion tipo A b) Solidificacion tipo FA

Maneras de evitar este mecanismo son: Propiciar una solidificacion tipo FA ya sea con la quimica
o con las velocidades de enfriamiento (velocidades de enfriamiento altas producen solidificacion
tipo A). Utilizar cordones convexos antes que concavos ya que estos al solidificar aumentan las

tensiones y posibilidad de fisurarse.
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Fisuracién por licuacion de la HAZ: Este mecanismo de dafio, al igual que el anterior, ocurre

cuando existen peliculas de liquido en bordes de grano que no pueden soportar tensiones
impuestas por el tipo de junta de soldadura o por la contraccién liquido-sélido. La aparicion de
dicho liquido en la HAZ(zona donde las temperaturas no son suficientemente altas para fundir
el seno del grano ) se explica de dos maneras:

1.-Por penetracion: requiere de (1) cierto tipo de precipitados cuyas interfases con la matriz
puedan fundirse, (2) crecimiento de grano, ambas condiciones en simultaneo. Ya que los
materiales tratados en este trabajo no poseen dichos precipitados no se ahonda en este tema.

2.-Segregacién: La segregacion es un fendmeno por el cual el bulk o centro de un grano no tiene
la misma composicién quimica que el borde del mismo. Existen tres mecanismos de segregacion:

1.

Segregacion gibbsiana: Se debe a que los dtomos tienen una tendencia natural a
difundir a borde de grano ya que este consiste en arreglos de dislocaciones que pueden
capturar a los atomos disminuyendo la energia libre del sistema.

Barrido por borde de grano: Se debe a que en la HAZ durante la soldadura existe un
crecimiento de grano, a medida que el borde de grano se mueve este arrastra o barre
atomos de elementos aleantes, a medida que los &tomos se alojan en el borde de grano
este pierde movilidad y queda fijado en una posicién.

Difusidn por “pipeline”: Se encuentra esquematizado en la figura 3.11. Como los bordes
de grano a través de la linea de fusién son continuos debido al crecimiento epitaxial
una via rapida de difusion o “pipeline” entre el metal que se esta solidificando (rico en
aleantes) y el borde de grano solido se crea enriqueciendo este ultimo con elementos
aleantes.

Sea por cualquiera de los anteriores 3 mecanismos antes mencionados el borde de grano
contiene mayor cantidad de elementos aleantes promoviendo la fusién del mismo. Es asi
como el centro del grano se mantiene sélido mientras el borde estd liquido. Este
mecanismo se puede evitar: disminuyendo la cantidad de aleantes que bajan el punto de
fusidn del liquido(S,P).Disminuyendo el tamafio de grano del material base con el fin de
distribuir los elementos aleantes provenientes del “pipeline” en mayor cantidad de bordes
de grano a fin de disminuir su efecto. Disminuyendo calores aportados.

Interfase 5-L

Borde de grano
enriguecido con soluto
durante la solidificacidn

-
f"f
e
o
. - Al
Linea de i
fusicn Borde de

Difusion a través del
borde epitaxial o
"pipeline"

Figura 3.11 Segregacion por pipeline
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3.6 Agitacion en metal de soldadura *°.

La agitacion en las piletas de soldadura no es el resultado de una sola fuerza. Es mads bien el
resultado de combinaciones de 4 fuerzas que dependen de (1) el proceso de soldadura, (2)
cOmo se opera ese proceso (polaridad, nivel de corriente, velocidad de desplazamiento, etc.) y
(3) efectos de los materiales e interacciones entre la soldadura y su entorno (incluyendo

atmoésfera y contaminantes). A continuacion, se describen las 4 fuerzas:

Fuerza de flotacidn o gravedad: Su origen se debe a diferencias de densidades dentro
del bafio liquido. Dicha diferencia se puede originar por diferencias en temperaturas
(el centro de la pileta liquida es mas caliente que el borde) o diferencias de
composicion quimica. Es una fuerza divergente como muestra la figura 3.12 A).

Fuerzas de Marangoni o gradientes de tensidn superficial: Su origen se debe a
gradientes de tension superficial. Dichos gradientes se pueden originar por variaciones
de temperatura (mayor temperatura implica menor tension superficial) o composicion
guimica. De las 4 fuerzas se dice que es la Unica cuyo origen es interno ya que
impurezas en el metal de soldadura como O, S pueden alterarla ya que estos funcionan
como tensioactivos invirtiendo su sentido de divergente a convergente. Su
representacion se encuentra en la figura 3.12 B). Notese que de existir es la mas
fuerte.

Fuerza electromotriz o fuerza de Lorentz: figura 3.13 C), se origina a partir de la
interacciéon entre el campo eléctrico y campo magnético por ello la corriente de
soldadura juega un papel importante en su magnitud. Es una fuerza convergente.

Fuerza de friccidn o impacto: Como muestra la figura 3.13 D) es una fuerza
convergente. Se debe al choque de particulas provenientes de la fuente de soldadura
contra la pileta de soldadura. En procesos de soldadura que emplean arcos eléctricos
como fuentes de calor es también llamada fuerza de plasma de arco.

Figura 3.12 Fuerzas de agitacion en la pileta fundida. A) Fuerza de flotacion B) Fuerza de Marangoni C) Fuerza de

Lorentz D) Fuerza de friccion.
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4. Materiales.

4.1.SA-508 Gr.3 Cl.1.

4.1.1. Produccion de la aleacion.
El SA-508 Gr.3 Cl.1 es un acero de baja aleacion forjado utilizado para la confeccién del RPR
(figura 2.2B). La composicidn quimica se encuentra en la tabla 4.1.

Tiene la particularidad de contar con un tratamiento en vacio durante su metalurgia secundaria,
lo cual le confiere caracteristicas isotrdpicas en las propiedades mecanicas. Ademas contiene
NiAl , es decir, es un acero de practica de grano fino.Esta caracteristica le confiere un balance
destacado en las propiedades mecénicas (Alta resistencia mecanica y alta tenacidad).

NiMoCr—MahliMg Composition, %
Grade Grade Grade Grade Grade Grade
1 1A 2 3 4N 5
Carbon 0.35 max 0.30 max O0.27 max |0.25 max |0.23 max 0.23 max
Manganese  0.40-1.05 0.70-1.25 0.50-1.00|1.20-1.50 [0.20-0.40 0.20-0.40
Phosphorus  0.025 max 0.025 max 0.025 max| 0.025 max |0.020 max 0.020 max
Sulfur 0.025 max 0.025 max 0.025 max| 0.025 max |0.020 max 0.020 max
Silicon (B) 0.40 max 0.40 max 0.40 max |0.40 max |0.40 max 0.30 max
MNickel 0.40 max 0.40 max 0.50-1.00 | 0.40-1.00 |2.8-3.9 2.8-32.9
Chromium 0.25 max ©0.25 max 0.25-0.45|0.25 max |1.50-2.00 1.50-2.00
Molybdenum ©.10 max ©.10 max 0.55-0.70 | 0.45-0.60 |0.40—0.60 0.40—0.60
Vanadium 0.05 max ©.05 max 0.05 max |0.05 max |0.03 max 0.08 max
Columbium 0.01 max ©.01 max ©0.01 max |0.01 max |0.01 max 0.01 max
EDpi}'E'r' 0.20 max 0.20 max 0.20 max 0.20 max 0.25 max 0.25 max
Calcium 0.015 max 0.015 max 0.015 max| 0.015 max |0.015 max 0.015 max
Boron 0.003 max 0.003 max 0.003 max| 0.003 max |0.003 max 0.003 max
Titanium 0.015 max 0.015 max 0.015 max| 0.015 max |0.015 max 0.015 max
Aluminum (CY0.025 max 0.025 max 0.025 max| 0.025 max |0.025 max 0.025 max

Tabla 4.1 Composicion quimica del SA-508 Gr.3 Cl.1 extraidas del codigo ASME seccion Il parte A.

4.1.2. Proceso de produccion de componentes del RPR del CAREM.
Las forjas fueron provistas por un MO, en este caso fue la empresa Forge Monchieri S.A. Al igual
gue todos los materiales utilizados en la envuelta de presién, los materiales deben ser provistos
por un MO.

El RPR se compone de siete virolas. Dos virolas componen el conjunto Tapa, figura 4.1 B).
Las otras cinco virolas aparecen en la figura 4.1 A) y son:

1) Cuello;

2) Hombro;

3) Cuerpo Intermedio Superior;
4) Cuerpo Intermedio Inferior;
5) Casquete esférico
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A) B) Casquete tapa

Tapa
) Rosca del "
et euello cancamo para N
levantar tapa
/ Hombro
; Cuerpo '
intermedio

Cuerpo
intermedio
inferior

—— (g\ Rosca de buldn para unir
; / q]}‘{ Casquete inferior a cuerpo cuello del RPR
e
= Ul

Figura 4.1 Recipiente de presion del CAREM . A) Virolas que forman el cuerpo del recipiente de presion B)Tapa compuesta por virola casquete
tapa y virola brida tapa

A continuacidn, se indican los pasos para la manufactura del
forjado Cuerpo Intermedio Inferior. Se aplicaron procesos
equivalentes para la confecciéon de todos los forjados.

Se inicia con un lingote cilindrico de 128800 kg
aproximadamente del acero antes mencionado, dicho

lingote se encuentra ilustrado en la figura 4.2. Figura 4.2 llustracién del lingote de partida para
forja del cuerpo intermedio inferior del RPR del
CAREM

Las etapas de corte y forja se describen en la siguiente tabla 4.2

Paso Descripcion Tamafo[mm] Peso [kg] Forging ratio
1 Corte para tener el peso @2450 x 0 x 2700 104000 1
adecuado
2 Recalcado @ 2700 x0x 2200 104000 1
3 Perforado @ 2910 x 1100 x 2200 104000 1
4 Esbozado @ 2050 x 1100 x 5285 104000 2,4
5 Ensanchamiento en mandril @ 3535 x 3080 x 5285 104000 2,1

Tabla 4.2 Descripcion de pasos de forja para confeccionar el cuerpo intermedio inferior del RPR del CAREM
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Dichos pasos de forja son hechos con una prensa de 12000 toneladas a una temperatura entre
850y 1150 °C.
Posteriormente se efectla un maquinado para llegar a medidas deseadas y se obtiene un

producto de geometria cilindrica, ilustrado en la figura 4.3.

#1530

Pos.2
#3090 Surveillance program coupon
1
A
/
/
1
/]
9
4
/) “
/ 2
:2 /{1 Eﬂ?:rlll intenmediate body
J
g
]
]
]
]
1
; B
: h.x""‘-- Pos.3
A Welding coupans

Figura 4.3 Producto post forjado y post maquinado. Nota : medidas en mm

Un aspecto importante de la anterior figura es que muestra 3 secciones o virolas distintas. La
Pos.1 es el cuerpo intermedio inferior del RPR, la Pos.2 es una virola de la cual se extraen
probetas para el programa de vigilancia del reactor y la Pos.3 que es una virola de la cual se
extraen probetas para los cupones de soldadura. Todas las probetas utilizadas en este trabajo
para estudiar el SA-508 Gr.3 Cl.1 fueron extraidas de Pos.3.

4.1.3. Tratamiento térmico.
El tratamiento térmico consistid en una austenizacion a 920°C +10°C durante 8 horas con
velocidades de calentamiento menores a 60°C/h y enfriamiento en agua y un posterior revenido
en el cual se calienta la pieza a 655°C +5°C y se mantiene durante 12 horas , tanto el
calentamiento como el enfriamiento no superan los 60°C/h. Dichos tratamientos térmicos se
encuentran definidos en el cddigo ASME seccion Il parte A subseccion SA 508/SA 508M apartado
“4.2 heat treatment”

El tratamiento térmico apunta a obtener una microestructura de martensita revenida.

En la figura 4.4 se muestra la disposicion de la pieza dentro del horno.
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T.C. contact thermocouples

END WALL

DOOR
SIDE

Figura 4.4 Disposicion de una pieza del RPR al interior del horno de tratamientos térmicos.

4.1.4. Tratamiento térmico post soldadura (PWHT).
En el proceso de manufactura, los forjados no son sometidos a un PWHT. Sin embargo, el
material del RPR comenzara el servicio con uno o mas PWHT producto de las etapas de
fabricacion

Como se menciond al inicio del apartado 4.1.2 el recipiente de presion consiste de 7 virolas
forjadas unidas por soldadura. Por lo tanto, para aliviar tensiones se debe realizar un
tratamiento térmico post soldadura. Dicho tratamiento térmico se encuentra estipulado segin
el cédigo ASME seccion Il subseccién NB y se muestra en la tabla NB-4622.1-1:

TAELE NB-4622.1-1
MANDATORY REQUIREMENTS FOR POSTWELD HEAT TREATMENT OF WELDS

Holding Minimum Holding Time at Temperature for Weld Thickness (Nominal}
Temperature
P-No. (Section IX, Range, °F (°C) 1 in. (13 Over % in. to 2 in. Over 2 in. to 5 in.
QWw-420) [Note (1)] mm) or less (13 to 50 mm) (50 to 125 mm) Over 5 in. (125 mm)
1,3 1,100-1,250 30 min 1 htfin. 2 hr plus 15 min each 2 hr plus 15 min each
(595-675) (2 min/mm]} additional inch additional inch
(25 mm) over 2 in. (2 hr plus 0.5 min/
(50 mm) mm over 50 mm)

” o«

Tabla NB-4622.1-1 PWHT codigo ASME Il seccion “fabrication and installation”, “post weld heat treatment”

El material de los forjados corresponde a un nimero P tipo P-3. Un nimero P es una designacién
asignada a un grupo de materiales que tienen similar soldabilidad y propiedades mecanicas.
Considerando el maximo espesor de las virolas y las estrategias de fabricacidn, se estima un
tiempo maximo total de PWHT de aproximadamente 10 horas.

Asimismo, en la tabla anterior se muestra la temperatura del PWHT. Particularmente para el
cuerpo intermedio inferior es de 620°C +14°C. El cddigo ASME también requiere que en el
calentamiento mas alla de los 425 °C no se puede superar una velocidad mayor a 55°C/h y en el
enfriamiento por debajo de 425 °C no se puede superar una velocidad de 55°C/h. En la figura
4.5 se muestra el tratamiento térmico descrito por cada corddn de soldadura hecho.
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Figura 4.5 Esquema tratamiento térmico post soldadura (PWHT)

4.1.5. Ensayos mecanicos.
Para poder asegurar la integridad del RPR el cddigo ASME seccidn Il parte A subseccion SA
508/SA 508M apartado 6.1.3 exige que las propiedades mecanicas alcancen ciertos valores
minimos y para verificarlo se realizan ensayos mecdanicos en probetas que sufrieron el PWHT,
como ser:

e Ensayos de traccién.
e Ensayos de tenacidad al impacto con entalla en V.
e Ensayos drop-weight.

Dichas probetas provienen de virolas extraidas de las localizaciones Ay B que se muestran en la
figura 4.6. La disposicion de dichas probetas y su uso son mostrados en la figura antes
mencionada.

Location A Location B

e 1x RT Tensile 1 i
9x Transition Curve ' "€lgor X Hot Tensile

4x Drop weight test

3x Impact 0°C (ASTM E208 type P2)

1x Hot Tensile

1x RT Tensile

180"

1x_Hot Tensile

1x RT Tensile

3x Impact

l| 3x Impact
RTNDT

RTNDT

3x Impact 0°C

4x Drop weight test

9x Transition
(ASTM E208 type P2)

Curve

: . 270 :
ix Hot Tensile

1x RT Tensile

Figura 4.6 Disposicion de probetas extraidas para ensayos mecdnicos posteriores al PWHT

Se realizé un PWHT simulado a las probetas de 20h. Este tiempo excede las 10 hs de duracion
descritas en el apartado 4.1.4. Las 20hs son un tiempo conservativo asociado a todas las
potenciales reparaciones a realizarse en el cuerpo de presién

Realizar ensayos mecanicos con probetas que tengan el doble del tiempo planeado de PWHT
es una medida de seguridad puesto que es una condicién perniciosa para las propiedades
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mecdnicas, con lo cual si aun asi el SA 508 logra pasarlas es de excelente calidad. De esta manera
se crea un margen de error por si se necesita realizar un tratamiento térmico imprevisto en el
RPR luego de las 10 horas planeadas.

4.1.6. Ensayos no destructivos.
El cddigo ASME seccidn Il parte A subseccion SA 508/SA 508M apartados 8.3 y 8.2 exige un
analisis del 100% del RPR por ultrasonido y particulas magnéticas donde no se reportaron
fisuras.

4.2.SA-182.F304L recubierto por Nitronic 60.
4.2.1. SA-182.F 304L

4.2.1.1.  Produccién aleacién.
SA-182.F 304L es la denominacion que da el cédigo ASME para un acero inoxidable (304L)
forjado obtenido por horno de arco eléctrico. Este material fue utilizado para la confeccidon
del barrel (figura 2A). La composicién quimica de dicha aleacidn se encuentra en la tabla 4.3

Nombre Composicion %
F 304L C Mn P S Si Ni Cr Other
0.03 2 0.045 0.030 1 8-13 18-20 0.10N

Tabla 4.3 Composicion quimica del SA-182F 304L extraida del cédigo ASME.

El porcentaje de ferrita delta permitido en este material se encuentra estipulado por el cédigo
ASME Il seccidn.1 Sub.NG2433.1-1yes de 5a 11%.

4.2.1.2.  Proceso de produccidon del barrel del CAREM.
El barrel estd compuesto por 7 virolas forjadas de dicho material. Dichos forjados fueron
provistos por el MO “Forgiatura Morandini” y se observan en la figura 4.7

Al .
10 = 0y 1°virola
P Uy
No soldar anillo pos. | Wi Wi II‘:‘.*'”
7 con barrel pos. 1\ W 1h'u." fﬂ'i ‘.J'ﬂ 2°Vir0|a
70 % / 3°virola
o, G
/ 4°virola
= 5°irola
Nota 2 : anillo mévil para 6°virola
vinculacién entre barrel
y sistema separador de . f

flujo W Soporte.

Figura 4.7 Barrel formado por 7 virolas.

A continuaciodn, se indican los pasos para la manufactura del forjado de la primera virola. Se
aplicaron procesos equivalentes para la confeccidn del resto de forjados.
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Paso Descripcion Tamafo[mm)] Forging ratio
1 Corte para tener el peso @1000 x 0 x 3000 1
adecuado.
2 Recalcado. @ 1580 x 0 x 1200 2,5
3 Perforado. @ 1650 x 400 x 1150 1
4 Alargado. @ 1880 x 1000 x 1150 1,4
5 Enderezado. @ 1565 x 1000 x 2000 1,7
6 Alargado. @ 1920 x 1500 x 2000 1,3
7 @ 1810 x 1480 x 700 1,7
8 Enderezado con esbozado para @ 1740 x 1480 x 1330
llegar a dimensiones finales.
9 @ 1740 x 1280 x 660

Tabla 4.4 Proceso de fabricacion de un forjado del barrel

Dichos pasos de forja son hechos con una prensa de 7000 toneladas a una temperatura entre
850y 1200 °C.

Posteriormente se efectia un mecanizado para llegar a medidas deseadas y se obtiene un
producto de geometria cilindrica, ilustrado en la figura 4.8.

1

1 !

! .ol
1 f 4 | P

B-180° -

Figura 4.8 Producto post forjado y post maquinado. Nota: medidas en mm
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Un aspecto importante de la anterior figura es que muestra dos localizaciones A-0° y B-180° que
indican secciones de la virola, que luego de los tratamientos térmicos pertinentes (seccidn
4.2.1.3), seran utilizadas para ensayos de calidad del material (tenacidad, resistencia mecanica,
resistencia a la corrosion, etc). De esta ubicacidn se extrajeron los materiales para la confeccion
de cupones para la calificacidon de los procedimientos de soldadura. Entre ellos el cupén con
Nitronic 60 utilizado para esta tesis. (ver figura 5.2.).

4.2.1.3. Tratamiento térmico.
El tratamiento térmico consistié en un recocido de solubilizacién donde el calentamiento no
debe superar los 100°C/h y que llega a 1050+20°C. Dicha temperatura se mantiene por una hora
por cada 102mm de espesor. A continuacidn, se hace temple en agua donde el agua no supera
los 40°Cy las virolas se deben sumergir en sentido horizontal. La figura 4.9 esquematiza dicho
tratamiento térmico.

T°C Recocido de solubilizacion
1050 20 °C.
Matenimiento por 1h/102mm

<100°c/h |
A | Temple en Agua

tiempo
Figura 4.9 Tratamiento térmico del barrel.

4.2.1.4. Ensayos posteriores.
Para evaluar la resistencia a la corrosién del material del barrel se realizan ensayos ASTM 262
practica E a cupones que sufrieron un tratamiento de sensitizacion a 675+10°C por 1 h. Dichos
cupones se extraen de los forjados del barrel, asi como se explicé en el apartado anterior. Todos
los cupones superaron el ensayo.

Finalmente, se realizaron ensayos de tintas penetrantes y ultrasonido al 100% del barrel en
donde no se encontraron fisuras.

4.2.2. Recubrimiento con Nitronic 60.
El recubrimiento de Nitronic 60 se realizd sobre una muestra extraida de uno de los forjados del
barrel como se discutié en la seccion 4.2.1. El recubrimiento fue realizado por soldadura con
proceso semi-atomatico GMAW, con un alambre solido de didmetro 1.6mm cuya clasificacion
es ER218 calidad SFA 5.9 del cédigo ASME seccion |l subseccién C. La composicion quimica de
este consumible es equivalente a la composicién quimica de Nitronic 60. Durante la soldadura
se utiliz6 gas Argdn como proteccion con un caudal entre 15 a 20 L/min. No se usé
precalentamiento. La temperatura maxima entre pasadas fue de 120 °C. El modo de
transferencia de metal liquido fue globular spray. La velocidad de avance se mantuvo entre 240
a 500 mm/min, la tensidn entre 21 a 26 Volts, la corriente entre 250 a 330 A. El calor aportado
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fue calculado segun lo estipulado en el cédigo ASME seccidn IX apartado QW 409.1 y se mantuvo
entre 1 a 1.3KJ/mm.

El cladding fue de 4 mm de espesor y fue hecho en dos pasadas como se observa en la figura
4.10.

Figura 4.10 Cupdn utilizado durante este trabajo, en la parte superior se notan las dos capas de Nitronic 60.

La tabla 4.5 muestra un analisis quimico extraido del CMTR del Nitronic 60 , es decir, dicho
analisis no corresponde al cupdn utilizado en este trabajo , sin embargo, se lo tomara cémo
representativo por haberse hecho en un cupdn soldado en condiciones similares a las de este
trabajo.

CHEMICAL ANALYSIS Weld GMAW

c Mn Si s P Cr Ni Mo |MNb+Ta Ti Co Cu
0.08 8.1 4.32 0.001 0.02 16.5 8.1 0.20 0.04 0.011 0.06 0.30
] N Others Total
0.08 0.14 <050

Tabla 4.5 Composicion quimica del Nitronic 60 en la superficie, extraida del CMTR
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5. Obtencidn de muestras para microscopia Optica.

En el presente trabajo se utilizaron dos tipos de probetas:

1. Probetas hechas del acero SA-508 Gr.3 Cl.1 extraidas de una virola del RPR
2. Probetas hechas de SA.182F.304L provenientes de una virola del barrel con

recubrimiento de Nitronic 60 hecho por soldadura GMAW como se explicé en la seccion
4.2.2.

Esta definicidn es importante porque a lo largo de esta seccidn se hara referencia a probetas
tipo 1y probetas tipo 2.

5.1. Corte.

Ambos tipos de probetas se obtuvieron de la misma
manera, utilizando una sierra sin fin a la cual se lubricé
constantemente con aceite con ayuda de una brocha
como muestra la figura 5.1

Cabe resaltar que la velocidad de descenso de la sierra
para cortar las probetas del tipo 2 fue mucho mas lenta
que para obtener las de tipo 1.

Figura 5.1 Corte de probetas con
cierra sin fin

En la figura 5.2 se observa A) El forjado del RRR, B) El forjado del barrel recubierto por
Nitronic 60. De estos dos se obtuvieron todas las muestras para esta tesis.

Figura 5.2 A) Forjado del RPR : SA-508 Gr. 3 Cl.1 B) Forjado del Barrel :SA 182.F 304L recubierto por Nitronic 60
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Ambos tipos de probeta se cortaron de tamafios similares,
cubos de 2 cm de arista, de manera que se obtuvieron 6 del
tipo 1y 4 del tipo 2. En la figura 5.3 se observa una probeta.

Figura 5.3 Medida de probeta.

5.2. Tratamiento térmico.

Las probetas fueron tratadas térmicamente simulando el PHWT del RPR. Sin embargo, a la
fecha no se tiene determinado en qué momento se recubrirdn las guias con el Nitronic 60.
Por lo tanto, no se sabe el tiempo de exposicidn. Luego, se realizaron cuatro tiempos para
crear un criterio de cuando hacer el cladding. A continuacién, los tiempos y sus
justificaciones:

e Sin tratamiento térmico: para tener una probeta de referencia con la
microestructura” as welded “, ademds de ser representativa de las guia del barrel y
del gorrdn interno del buje del barrel que no sufriran PWHT.

5 horas de tratamiento térmico: minimo tiempo de tratamiento térmico.

10 horas de tratamiento térmico: maximo tiempo de tratamiento térmico.

20 horas de tratamiento térmico: tiempo maximo en el cual se tienen aseguradas
las propiedades del RPR segun los CMTR.

La siguiente tabla resume los tratamientos térmicos que recibieron las probetas:

Sin tratamiento 5 horas de 10 horas de 20 horas de

térmico tratamiento tratamiento tratamiento
térmico térmico térmico

3 probetas tipo 1 1 probeta tipo 1 1 probeta tipo 1 1 probeta tipo 1

1 probeta tipo 2 1 probeta tipo 2 1 probeta tipo 2 1 probeta tipo 2

Tabla 5.1 Resumen de probetas y tiempos de tratamiento térmico.

Es muy importante resaltar que el tratamiento térmico que recibieron las probetas no
cumplié las velocidades de calentamiento y de enfriamiento estipuladas en la seccién 4.1.4
por dos motivos:

1. Elmotivo principal en las rampas de calentamiento/enfriamiento se deben a la
generacion de tensiones térmicas. Teniendo en cuenta el bajo espesor de las
probetas, se consideran despreciables las potenciales tensiones de origen
térmico.

2. Elhornodonde serealizd el tratamiento térmico no contaba con un controlador
programable, es decir, no se podian programar rampas de enfriamiento o
calentamiento, ni tampoco el apagado del horno.
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La secuencia fue: se introdujeron las seis probetas, tres de cada tipo, que requerian
tratamiento térmico al horno que se muestra en la figura 5.4 A) Se configuré el horno con
una temperatura maxima de 620 °C. Se midi6 la velocidad de calentamiento del horno hasta
obtener la temperatura maxima. Una vez obtenida la temperatura del tratamiento se midié,
con la ayuda de un cronometro, 5 horas, 10 horas y 20 horas. En cada hito se trasladaba una
probeta tipo 1y 2 auna manta de fibra de vidrio, que se ve en la figura 5.4B), que doblandola
recubria las probetas para que experimenten un enfriamiento lento.

Figura 5.4 A)Horno utilizado para tratamientos térmicos B) Manta de fibra de vidrio (aislante).

La figura 5.5 muestra un esquema del tratamiento térmico que recibieron las probetas:

T{"C)
5 10,20 hs

tiempeo
p—
.
22 min 35 min

Figura 5.5 Tratamiento térmico realizado a las probetas. Compdrese con la figura 4.5.

5.3.Inclusion.

Para incluir ambos tipos de probetas se corté un cafio de PVC de 4 cm de didametro de
manera de obtener cilindros de 1.5 cm de altura. Posteriormente uno de los extremos se
cubrié con cinta adhesiva para contener la resina. Luego se vertid la resina al interior del
recipiente, se agregd una etiqueta para identificar la muestra y se procedié a ventilar la
resina con aire caliente para evacuar gases y aumentar su transparencia.

La tabla 5.2 muestra un resumen de cdmo se incluyeron las muestras:
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Vista

Corte transversal | Corte Corte Corte transversal

corto transversal largo | longitudinal corto
Descripcion 4 muestras tipo 1, | 1 muestratipol | 1 muestratipol | 4 muestras tipo

una por cada sin PWHT sin PWHT 2, una por cada

condicion de TT

condicion de
PWHT

Tabla 5.2 Descripcion de vistas de las probetas.

Como se menciond anteriormente durante la preparacidon se agregd una etiqueta para
poder identificar las muestras la tabla 5.3 asocia un numero a cada muestra y su descripcion.

Nimero de muestra

Descripcion

Vista

1 SA-508 Gr.3 Cl.1, sin PWHT. Corte transversal corta.
Maxima deformacion.

2 SA-508 Gr.3 Cl.1, sin PWHT. Corte transversal larga.

3 SA-508 Gr.3 Cl.1,sin PWHT. Corte longitudinal.

4 SA-508 Gr.3 Cl.1, con PWHT | Corte transversal corta.
de 5 horas. Madxima deformacidn.

5 Cladding de Nitronic 60 Corte transversal corta.
depositado con soldadura Maxima deformacion.
GMAW sobre AISI 304L, sin
PWHT.

6 Cladding de Nitronic 60 Corte transversal corta.
depositado con soldadura Maxima deformacion.
GMAW sobre AlSI 304L, con
PWHT de 5 horas

7 Cladding de Nitronic 60 Corte transversal corta.
depositado con soldadura Maxima deformacion.
GMAW sobre AISI 304L, con
PWHT de 10 horas

8 Cladding de Nitronic 60 Corte transversal corta.
depositado con soldadura Maxima deformacion.
GMAW sobre AISI 304L, con
PWHT de 24 horas

9 SA-508 Gr.3 Cl.1, con PWHT Corte transversal corta.
de 10 horas. Maxima deformacion.

10 SA-508 Gr.3 Cl.1, con PWHT | Corte transversal corta.

de 24 horas.

Maxima deformacion.

Tabla 5.3 Descripcion de las muestras usadas para microscopia dptica.
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5.4. Desbaste y pulido.
Este paso fue idéntico para todas las muestras. Se utilizdé una pulidora automatica,
mostrada con el siguiente orden de lijas: 80,180,350,500,600,1000 y abundante agua.
Se tuvo el cuidado de que al cambiar de lija las lineas de pulido de la lija anterior sean
completamente eliminadas ademas de evitar crear varios planos de pulido. Finalmente
se utilizé una pasta de pulido de 3 um y luego de 1 um.
El resultado se puede observar en la figura 5.6.

Figura 5.6 Probetas pulidas

5.5. Ataque.
Para las probetas tipo 1 se partio de una solucidon de HNOs concentrada al 82% v/v para
preparar Nital 2% v/v que se utilizd como reactivo de ataque. Se ensayaron dos tipos
de ataque:

e Inmersidn-agitacion: consiste en sumergir la probeta dentro de la solucién de
ataque y agitar constantemente de izquierda a derecha la probeta mientras

sigue inmersa.
e Goteo: consiste en verter gotas de la solucién de ataque de manera constante.

Para las probetas tipo 2 se experimentd con dos ataques distintos:

e Inmersidn-agitacion en agua regia: consiste en sumergir y agitar la muestra en
una mezcla de HCl y HNOs en una ratio molar 3:1 respectivamente.

e Algoddn humedo en mezcla 25-4: Consiste en humedecer un algodén en una
solucién de 25 mL HNOs concentrado o para analisis (p.a), 25 mL HF (p.a), 25 mL
glicerina,25 mL H,0, de 100 voliumenes y apoyarlo sobre la probeta.

Para una descripcidn mds profunda de la metodologia de ataque revisese el capitulo 8
del presente.
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6. Dispositivo para ensayos de resistencia al galling.

Para llevar a cabo el ensayo ASTM G98 descrito en la seccién 3.2 se tuvo que disenar y fabricar
los dispositivos mostrados en la figura 6.1 A) que consta de dos partes: la parte superior figura
6.1B) y la parte inferior figura 6.1C). Ambas partes fueron realizadas con acero al carbono. Este
dispositivo se instrumenta utilizando una maquina de ensayos mecdnicos marca INSTROM.

Porta muestras

Porta
bloque

Bloque de
AIlSI 304L

Figura 6.1 Dispositivo para ensayos ASTM G98. A) Dispositivo ensamblado B) Parte superior del dispositivo C) Parte
inferior del dispositivo.

Como se ve en la figura 6.1 A) la parte superior del dispositivo consta de cuatro partes:

e Una tapa superior (figura 6.2 B)) que se sujeta a la mordaza superior de la maquina de
traccién/compresion.
Una tapa inferior (figura 6.2 C)) que sujeta el porta muestras.
Un porta pin o porta muestra (figura 6.2 D)) que puede girar gracias a dos mecanismos
de rodamientos; uno en la tapa superior y otro en la tapa inferior.
e Un pin (figura 6.2E)).
Por otro lado, la parte inferior consta del porta bloque y del bloque mostrados en la figura 6.1C).

Se fabricaron cuatro pares pin bloque bloque , de los cuales dos pines fueron tratados
térmicamente por 20 horas como muestra la figura 5.5 . Tanto los bloques como los pines
usados fueron fabricados a partir del cupén de la figura 5.2
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Figura 6.2 Planos dispositivo fabricado para ensayo ASTM G98. A) Ensamble. B) Tapa superior. C) Tapa inferior.

D) Porta pin. E) Pin.
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7. Obtencién de muestras para ensayos de corrosion.
A partir del cupén de soldadura mostrado en la figura 5.2 se obtuvieron 4 probetas con

geometria mostrada en la figura 7.1:

Figura 7.1 geometria de las probetas utilizadas durante el ensayo de corrosion.

Posteriormente, se trataron térmicamente tres probetas segln lo indicado en la seccién 5.2.
Consecuentemente se procedié a pulir el plano longitudinal de cada muestra, el cual contiene
Unicamente metal de soldadura, para hacer sobre este los ensayos de corrosion.

8. Metodologia ataques.

8.1.SA-508 Gr.3 Cl.1.

En el caso de las probetas tipo 1 se experimenté con dos metodologias: inmersion agitacién
y goteo con Nital al 2%. A continuacidn, se ve una comparacion de los resultados obtenidos
con ambos ataques luego de 10 segundos en una probeta sin PWHT:

Figura 8.1 Comparacion entre metodologias de ataque. A) Inmersidn agitacion. B) Goteo. Ambas durante 10
segundos. Probeta sin PWHT.

En el caso A) se observa claramente las microestructuras aciculares y se logran distinguir
bordes de grano. En el caso B) no se distinguen bordes de grano ni estructuras aciculares.
A raiz de este breve experimento todas las metalografias del SA-508 mostradas en este
trabajo se hicieron con inmersidn agitacion en Nital al 2%.
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218

220

Los tiempos de ataque usados so

n los que aparecen en la siguiente tabla:

Muestra segun tabla 5.3 | Tiempo de ataque [s]
1 5
2 1
3 1
9 3
10 2

Tabla 8.1 Tiem

pos de ataque dptimo para muestras tipo 1

8.2.SA-182.304L recubierto por Nitronic 60.

En el caso de las probetas tipo 2 al no contar con experiencia en ataque de Nitronic 60 se

recurrié a la norma ASTM E 407 2°

y de sus tablas 1y 2 se obtuvo la siguiente informacion:

Fa+16-25 Cr+3-6 Ni + 5-10 103, 104, 38 (alineates sigma phase and
Mn (200 series) 103,104 Welds of dissimilar metals
86 chemical polish-etch
219 grain boundary atch (no twins)
220 darkens delta farrite

3 g oxalic acd

4 mL H 0030 %)
100 mL water

10 g K,Fa({CM),

10 g KOH or NaOH

100 mL water

20 mL HNO,
4 mL HCI
20 mL methanol (%9 %)

5 mL HNO,

45 mL HCI
50 mL water

60 mL HNO,
40 mL water

20 g NaOH
100 mL water

Figura 8.2 Informacicén sobre ata

Use a certified and tested hood. Solution should be freshly prepared. Immerse 15-25 min
when specimens or parts cannot be given wsual metallographic polish. Multiple etching may
be required.

Use a certified and tested hood—Can give off extremely poisonous hydrogen cyanide.
Precaution—Also poisonous by ingestion as well as skin contact. Use fresh.

(8) Immerse or swab 15-60 5. Staing carbides and sigma. (To differentiate, No. 31 electr
Iytic at 4 V' will aftack sigma, but not carbides. If pitting occurs, reduce voltage.)

(b) Immerse in fresh, hot solution 2-20 min. Stains carbides dark, femite yellow, sigma
blue. Austenite turns brown on overetching.

(c) Swab 560 s. (Immersion will produce a stain etch).

Follow with water rinse, alcohol rinse, dry.

Use a certified and testad hood. Immerse 10-60 =.

Use a cerified and tested hood. Immerse 10 min or longer.

Electrolytic etch. does not reveal twins in y stainless steel. Excellent grain boundary eich
for femitic stainless steels. Use &t 1 V dc, 120 s, with stainless cathode; 0.6 V dc with plati-
num cathoda.

Electrolytic etch, colors &-ferrite in stainless steels. Use at 2-20 W de, 5-20 5, stainless
steel cathode. If & is not colored, increase NaOH to 40 g.

ques extraidos de las tablas 1y 2 de la norma ASTM E407

Como se puede observar en la figura 8.2 todos los ataques recomendados son usados para
revelar ciertas fases, no toda la microestructura. Esto sumado al hecho de no contar con una
celda electroquimica derivé en la busqueda bibliografica sobre un ataque adecuado como los
gue se discuten a continuacion.
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8.2.1. Agua regia
El agua regia consiste en una solucién mezcla de HCl y HNOs; en una ratio molar 3:1
respectivamente. La figura 8.3 y 8.4 muestran los efectos de dicho ataque tanto en el Nitronic
60 como en el 304L. Es facil darse cuenta que la figura 8.3 revela mejor la microestructura a
pesar de haberse obtenido con 220 segundos de ataque (100 segundos mas que 8.4). La
diferencia radica en que para obtener la figura 8.4 el ataque se realizé inmediatamente después

e | (-} T

il
] 1 TR
-t ol
ko

Figura 8.4 Efecto del agua regia luego de 120 seg de ataque inmediatamente después de pulir A) Nitronic 60. B) AlSI
304L.

De la anterior experiencia se desprende la siguiente conclusion:

e El pulido elimina la capa pasivante tipica de los aceros inoxidables. Se debe evitar la
formacidn de dicha capa ya que ralentiza el ataque, por ello el ataque se debe realizar
inmediatamente después de pulir.

Por otro lado, experimentando se encontré que el tiempo 6ptimo de ataque es de 120 segundos
en todas las muestras, por lo tanto, todas las metalografias con agua regia en esta tesis fueron
obtenidas con 120 segundos de ataque.

Cuidados a tener con esta solucién:

e Diluir el HCI, a esta solucion agregar el HNO3 pausadamente, el procedimiento debe
ser respetado para evitar reacciones exotérmicas.
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e Elagua regia tiende a evaporarse liberando gases por lo cual si el recipiente que la
contiene es pequefio hay riesgo de que estalle, por este motivo no se aconseja
almacenar la solucion durante mucho tiempo (meses).

8.2.2. Solucién 25-4.
Por otro lado, ya que el agua regia no revela los bordes de grano del 304L y probablemente
tampoco otras fases en el Nitronic 60 se intentd con otro ataque: una mezcla denominada
solucién 25-4 compuesta por : 25 mL HNO; concentrado o para andlisis (p.a), 25 mL HF (p.a), 25
mL glicerina ,25 mL H,0, de 100 volumenes. Dicho ataque adquiere su nombre por los 25 mL
de las cuatro soluciones necesarias para su preparacion.

Este ataque tiene una metodologia especial que consiste en: humedecer un algodén en la
solucidn, pulir la muestra e inmediatamente colocar el algodén sobre la muestra pulida, a
medida que el ataque prospera se observa que el algoddn tiende a tornarse verde palido como
muestra la figura 8.5

Figura 8.5 Algoddn luego del ataque con la mezcla 25-4.

Experimentando con dicha solucidn se encuentran los tiempos de ataque o&ptimos
mostrados en la tabla 8.2. En la figura 8.6 se muestra una comparacion entre un tiempo de
ataque 6ptimo figura 8.6 A) y un tiempo de ataque excesivo figura 8.6 B), ndtese que esta
ultima presenta manchas negras que son agujeros producidos por el tiempo excesivo de
exposicidon al ataque. Entonces para determinar los tiempos de ataque dptimos el criterio
tomado fue minimizar los agujeros producidos por sobre exposicion al ataque.

Figura 8.6 A) Tiempo de ataque éptimo. B) Tiempo de ataque excesivo, las manchas negras sefialadas son
algunos de los varios agujeros producidos por el sobre ataque. Ambos en aumento 100x

44



Muestra Tiempo de ataque 6ptimo
5 1.5 min
6 50 segundos
7 40 segundos
8 20 segundos

Tabla 8.2 Tiempo de ataque optimo por muestra. Nota: descripcion de cada muestra en la tabla 5.3

Algunas recomendaciones del ataque:

Es importante cerrar bien la tapa del recipiente que contiene este ataque ya que el agua
oxigenada tiende a descomponerse y liberar oxigeno gaseoso, dicho ataque pierde
efectividad a medida que el oxigeno gaseoso abandona la solucién. Entonces no es
aconsejable almacenar este ataque por tiempos prolongados (meses).

Para evitar accidentes se recomienda usar un segundo recipiente de pldstico que
albergue el recipiente que contiene el ataque esto porque si llega a estallar puede diluir
vidrio por contener HF y diluir metales por contener HNO3; concentrado.

Preparar la solucién siempre con 25 ml de cada componente, otras cantidades no
producen una mezcla tan efectiva.
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9. Caracterizacion.

9.1.SA-508 Gr.3 Cl.1.
La figura 9.1 muestra lo observado en el SA 508 sin ser atacado en tres distintos planos:

Figura 9.1 Inclusiones SA 508. A) Transversal corta (Max deformacion). B) Transversal larga. C) Longitudinal.
De la anterior imagen salen algunas conclusiones:

e En ninguno de los cortes se observa inclusiones alargadas orientadas esto implica que
no existe SMn tipo 2 lo cual concuerda con la composicidon quimica de la aleacidn. La
inexistencia de dichos sulfuros es de capital importancia ya que estos merman la
tenacidad y ductilidad en sentido perpendicular a las inclusiones.

e Lasinclusiones esféricas que se observan son NAl ya que el acero es de practica de grano
fino. Dicha caracteristica es importante ya que durante la fabricacidn de las virolas del
RPR el acero es forjado en el campo austenitico y el NAI controla el tamafio de grano.
Ademas, mantener un tamafio de grano pequefio es critico para evitar fisuraciones
durante el temple.

Por otro lado, se encontraron conglomerados de inclusiones (figura 9.2) en 3 de las 6 muestras
de SA 508.Luego de una busqueda bibliografica se concluyé que son conglomerados de
alimina®! lo cual es congruente con su morfologia y el uso de Al como se menciond
anteriormente. Estos conglomerados parecen no mermar la tenacidad de la aleacion ya que el
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CMTR del material informa que los ensayos de tenacidad en distintas direcciones arrojan
resultados muy similares.

Figura 9.2 Conglomerado de Alumina.

Posterior al ataque de las muestras como se describié en 9.1 se realizaron metalografias en
distintos cortes. La figura 9.3 muestra los resultados.

Figura 9.3 Comparacién micro estructuras sin PWHT. A) Longitudinal. B) Transversal corta (Max deformacion)

De la anterior figura surgen las siguientes conclusiones:

e Eltratamiento térmico fue efectivo, se observa una microestructura martensitica.
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® No se observan granos alargados y orientados por ende durante el proceso de forja
el acero recristalizo.

Posteriormente se realizd una comparacion de las metalografias con los distintos PWHT
como muestra la siguiente figura:

Figura 9.4 Comparacion microestructura SA 508 A) Sin PWHT B) PWHT 20hs

Conclusion:

e E| efecto del PWHT sobre la microestructura del SA 508 es eliminar los listones de
martensita.

Por otro lado, se realizaron ensayos de dureza Vickers seglin la norma ASTM E92. Por cada
condicidon de PWHT se realizaron 10 mediciones. La figura 9.5 muestra los resultados de
dicho ensayo.

Efecto PWHT en SA 508
270
260 -
250

240 §

230 ¢

HV10

220
210

200
0 5 10 15 20 25

Tiempo de PWHT(hs)

Figura 9.5 Mediciones de dureza (HV10) en distintas condiciones de PWHT.
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Conclusion:

e A medida que aumenta el tiempo de PWHT el acero se reblandece lo cual no es
sorpresivo debido a que las temperaturas del PWHT y del revenido son similares.
Ademas, es congruente con la eliminacién de martensita como se menciond
anteriormente.

9.2.SA-182.F304L recubierto por Nitronic 60.

9.2.1. Caracterizacién macro sin ataque.
Se observo diferencias en el tono de los 6xidos promovidos por el tratamiento térmico. En la
figura 9.6 se observan ambos éxidos donde se puede definir claramente la interfase entre el
304L y el Nitronic 60. El éxido color café pertenece al Nitronic 60 mientras que el éxido color
turquesa pertenece al 304L. Cabe mencionar que dichos 6xidos aparecieron en todas las
probetas tratadas térmicamente.

Figura 9.6 Interfase Nitronic 60 — SFA 182.F 304 L

9.2.2. Caracterizacion micro sin ataque.
Se observaron las muestras con 0 y 5 hs de PWHT con el fin de buscar posibles fisuras fruto de
algin mecanismo de dafio como los descritos en 3.5. Para ello se pulieron las muestras a espejo
y se observaron en el microscopio dptico. Dicho proceso se repitié 3 veces por cada muestra
para asegurarse que durante el pulido las fisuras no quedaran ocultas. Se analizé todo el metal
de soldadura y la interfase entre materiales. No se encontraron fisuras, ni poros, sin embargo,
ocasionalmente se encontraron canales interdendriticos como se ven en la figura 9.7.
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Figura 9.7 Canales Interdendriticos A)Muestra sin PWHT B) muestran con PWHT de 5 hs.

9.2.3. Caracterizacion micro con ataque.

9.2.3.1.  Efecto de los ataques.
Luego de experimentar con los ataques y obtener los tiempos de dptimos descritos en la
seccion 8 se obtuvieron los siguientes resultados.

La figura 9.8 A) y 9.8 B) muestran la microestructura del SA-182.F304L con 0y 20 hs de PWHT
respectivamente atacado con la solucién 25-4.

Figura 9.8 Microestructura SA-182.F304L revelada con ataque 25-4 A) Probeta sin PWHT B) Probeta con 20hs de
PWHT.

De donde se desprenden las siguientes conclusiones:

® Se observan granos equiaxiados lo que demuestra la recristalizacién durante el
forjado. Las fases de ferrita delta se observan alargadas producto de la deformacién
plastica generada por el conformado.
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e Lasolucidn 25-4 Puede revelar bordes y- vy, ferrita 8, carburos M23Cs. (esta conclusion
serd importante para estudiar el Nitronic 60)

Por otro lado, del ataque con agua regia se obtienen las metalografias mostradas en la figura
9.9

Figura 9.9 Microestructura SA-182.F304L revelada con ataque agua regia. A) Probeta sin PWHT B) Probeta con
PWHT 20 hs.

De donde se desprende la siguiente conclusién:

e El ataque con agua regia revela Gnicamente ferrita delta (esta conclusion serd
importante para estudiar el Nitronic 60).

La figura 9.10 muestra una comparacion entre metalografias en localizaciones similares
obtenidas con solucidn 25-4(figura 9.10A) y agua regia (figura 9.10B). Nétese que el agua regia
muestra dendritas de 6 discontinuas, en cambio la solucién 25-4 revela dendritas continuUas
(estructuras negras) y 6 en su interior.

Figura 9.10 Comparacion de ataques sobre Nitronic 60 A)Solucion 25-4 B)Agua Regia . Probeta sin PWHT
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9.2.3.2.  Solidificacion.

Por otro lado, se estudié el tipo de solidificaciéon del Nitronic 60. En su investigacién Suutala??
estudia el efecto del Mn y N en la solidificacién de 30 aceros distintos y obtiene el mapa
mostrado en la figura 9.11 que permite predecir el tipo de solidificacién de la aleacién a partir
de los valores de Cr y Ni equivalentes. Mas tarde Ritter y Savage?® utilizaron dicho resultado para
estudiar la solidificacion de algunas aleaciones de la serie Nitronic con resultados exitosos, por
ese motivo se siguid su metodologia para predecir el tipo de solidificacién del Nitronic 60. El
resultado se ve en la figura 9.11, la composicion quimica utilizada fue la que aparece en la tabla
4.5, la expresiones de Cry Ni equivalentes fueron las siguientes :

Nigq = %Ni + 30%C + 0.87 para el Mn + 0.33%Cu + 30(%N — 0.45)
Creq = %Cr + %Mo + 1.5%Si + 0.5%Cb + 5%V + 3%Al

Dichas expresiones son las mismas que se utilizé en la seccién 9.2.6 con resultados satisfactorios.

24 =
O] austenitic
8 Ausiernhc-Fernibic
Fernbc-Auslenitic
22 . Farrife
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Figura 9.11 Mapa de solidificacion obtenido experimentalmente por Suutala®?

Posteriormente se confirmé que la solidificacién es del tipo FA con metalografias propias y
obtenidas de bibliografia como muestra la siguiente imagen:
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Figura 9.12 Comparacion solidificacion tipo FA . A) Metalografia propia B) Metalografia por Suutala?*

9.2.3.3.  Islas austeniticas.
Durante la inspeccidn del metal de soldadura se encontraron islas de austenita (figura 9.13A)),
en 3 de las 4 muestras analizadas. Cabe mencionar que dichas islas se encontraron Unicamente
en los cordones en contacto con el AlISI 304L. Dichas islas solidifican de forma austenitica, es
decir, los bordes dendriticos son rectos (figura 9.13B)) lo que hace al material propenso a
fisuracidn por solidificacion.

Figura 9.13 Islas austeniticas encontradas en el recubrimiento A) Se observa mds de una anomalia B) Solidificacion
tipo austenitica (bordes dendriticos rectos).

Por lo general estas islas o macro segregaciones ocurren cuando:

e Los metales soldados son distintos.
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e Las fuerzas de conveccidn en el metal fundido son insuficientes para producir una
buena mezcla. Revisar seccidén 3.6

Conclusiones:

e Las macro segregaciones o islas austeniticas son frecuentes en el material, sin embargo,
con los pardmetros utilizados durante la soldadura (seccién 4.2) no se producen fisuras.

® En caso de que las macro segregaciones supongan una fuente de fisuras se deberia
investigar maneras de aumentar las fuerzas que agitan el metal fundido durante la
soldadura descritas en 3.6.

9.2.3.4. Zonas de la union soldada
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Figura 9.14 Caracterizacion de las zonas de la unién soldada.

La figura 9.14 muestra 5 zonas clasificadas segun lo descrito en la seccidn 3.5. La clave para
clasificarlas fue identificar la UMZ, que es similar a la encontrada por Lippold y Savage en un
AISI 304L%° e identificar la PMZ por las segregaciones en borde de grano. La figura 9.15 muestra
claramente como existe ferrita delta en el borde de grano austenitico colindante a la UMZ,
dicha ferrita delta aparece gracias a los mecanismos de segregacion gibbsiana, barrido de
borde de grano y pipeline descritos en 3.5. Ademds, muestra que la aleacién AlSI 304L puede
ser susceptible a fisuracion por licuacion en la HAZ. En este caso no se observan fisuras lo cual
se atribuye a que no hay restricciones impuestas por la junta al tratarse de un cladding.
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Figura 9.15 Segregacion en borde de grano zona PMZ.
Finalmente, obsérvese la figura 9.16 donde se ve que:

e Hay un borde de grano (BDG), seiialado con flechas naranja, que atraviesa la interfase
UMZ/PMZ.
e Endicho borde de grano en la UMZ se observa ferrita delta.
Las anteriores son condiciones clave de la segregacién por “linepipe” (seccién 3.5) por
lo que se cree que fue el mecanismo de segregacion mas efectivo.

5/16/2022 HV |mag | WD |[spot/mode| det | O,ljr‘n
2 M|25.00 kV| 1500x 11.6 mm| 3.5 CNEAMAT-GME

Figura 9.16 Segregacion de o en borde de grano y por mecanismo de “line pipe”
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9.2.4. Caracterizacion macro con ataque

9.2.4.1.  Efecto de los ataques.
La figura 9.17 muestra cdmo se ven macroscopicamente las muestras atacadas como se
describe en la seccidn 8.2. La muestra 6 fue atacada con la solucién 25-4 mientras que la
muestra 8 fue atacada con agua regia.

Figura 9.17 Comparaciéon macroscopica de ataques con solucion 25-4 (muestra 6) y agua regia(muestra 8)
Conclusion:

e El ataque con la solucion 25-4 es mas efectivo para la observacién macrografica ya que
se observan claramente las dos capas de Nitronic 60y los cordones que las constituyen.

9.2.4.2.  Zonas MFy PF en el cordén de soldadura.
Como muestra la figura 9.18 A) mediante la observacion con lupa metalografica se notd que los
cordones de soldadura presentan dos zonas bien delimitadas; una de color cobre pdlido y otra
gris palido. Cabe recalcar que para poder obtener dicha imagen la muestra se tuvo que inclinar
de manera que la luz incida en un angulo particular, de lo contrario dichas coloraciones no se
observan haciendo mas dificil su identificacion.

Como se observa en la figura 9.18 B) se identificaron dos cordones de soldadura y en la parte
inferior de cada uno la zona de color cobre palido a la cual se nombré PF. A |la parte superior de
cada cordén se nombré MF.
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Limite entre
pasadas.

Figura 9.18 A) Crecimiento epitaxial entre granos B) Caracterizacion de los cordones de soldadura.

Por otro lado, en la figura 9.18 A) se observan los granos de gran tamafio y crecimiento epitaxial
entre la primer y segunda pasada, ambas caracteristicas tipicas de una estructura de

solidificacion.
Como se menciond anteriormente cada corddn de soldadura presenta dos zonas, las figura 9.19
y 9.20 muestran una caracterizaciéon de las mismas.

Zona PF: Esta zona adquiere su nombre por Poca Ferrita.

Zona MF: Esta zona adquiere su nombre por Mucha Ferrita.
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Figura 9.19 Caracterizacion de las zonas MF y PF en la primera capa de recubrimiento

Figura 9.20 Caracterizacion de las zonas MFy PF entre la primera y segunda capa.
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Se considera que esta diferencia en la cantidad de ferrita delta entre zonas tiene 2 causas:

1. El enfriamiento de la zona inferior del corddn, zona PF, es mas veloz que la zona
superior, zona MF, por estar en contacto con metal frio con lo cual la solidificacién
produce mas austenita como se menciona en 3.5.

2. Particularmente en los cordones de la primera capa existe una dilucion del AISI 304L,
material con Ni equivalente mas alto que el Nitronic 60.

9.2.5. Perfiles de dureza.
Para continuar con la caracterizacion se realizaron perfiles de dureza Vickers HV (1) en las
distintas condiciones de PWHT segln la norma ASTM E92.Es importante mencionar que previo
alos ensayos de dureza todas las muestran fueron atacadas con la solucién 25-4 a fin de revelar
los limites entre cordones y realizar los perfiles de dureza en zonas equivalentes entre probetas.
A continuacién, los resultados:

Muestra sin PWHT
290

280 #3040

270 @ Nitronic 60

260 L] o
250 ®

240

HV(1)

230 ®
220

210

200 o o

190

Figura 9.21 Perfil de dureza de una muestra sin PWHT
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Muestra con PWHT 5hs
260

@304L

o Nitronic 60
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38 Se
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Figura 9.22 Perfil de dureza de una muestra con PWHT de 5 horas.

Probeta con PWHT 10hs
20 |
°
250 |
03041
240 | o Nitronic 60
. | [ ] L3
= 20 I
L~ o
[ ]
I 20 | ® *
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Figura 9.23 Perfil de dureza de una muestra con PWHT de 10 horas. Nota: las improntas que no estdn enumeradas fueron un error
experimental. Nota 2: la medida 5 no deberia tomarse en cuenta porque fue tomada sobre una isla mencionada en 9.2.3
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Probeta con PWHT 20 hs

»304L

@ Nitronic 60

Figura 9.24 Perfil de dureza de una muestra con PWHT de 20 horas.

Se observa un aumento de dureza en la zona MF respecto a la zona PF cierta en la probeta sin
PWHT. A continuacidn, una explicacion:

Las figuras 9.25 y 9.26 corresponden a la muestra sin PWHT y muestran improntas de dureza en
la zona MF y PF respectivamente, cada figura muestra una medida en la primer y segunda capa
(véase figura 9.21). Mientras las zonas MF presentan mucha ferrita delta (dendritas) y pocas
cavidades ocurre lo opuesto en las zonas PF: se observa poca ferrita delta y muchas cavidades.

e Conclusidn: dichas cavidades (hechas por el ataque 25-4 previo al ensayo de dureza)
facilitan la penetraciéon del indentador disminuyendo la dureza.

Dicha teoria también explicaria porque en los perfiles de dureza de las muestras con 5,10 y 20
hs de PWHT la diferencia de dureza entre las zonas MF y PF no es tan alta como en la probeta
sin PWHT ya que como muestra la figura 9.27, correspondiente a una probeta con 5 hs de PWHT,
solo se observan cavidades sin importar la zona (probetas con 10 y 20 hs de PHWHT exhiben el
mismo comportamiento). Pareciera que el hecho de haber atacado las probetas previamente
imposibilita la obtencidon de informacion de este ensayo, sin embargo, el hecho que la ferrita
delta haya sido eliminada por el ataque 25-4 en las probetas con 5,10 y 20 hs de PWHT habla de
una precipitacién de carburos M,3Cs preferentemente en el borde y/é quitando el Cr de 6
haciendo a esta fase propensa al ataque 25-4.

e Conclusién hay una precipitacion intensa de carburos M23Cs en las probetas con 5,10 y
20 hs de PWHT(La sensibilizacidn de dichas probetas es confirmada en la seccién 11.2.)

Finalmente, ndtese que en las probetas con 5,10 y 20 hs existe un aumento leve de dureza en la
zona MF respecto a la zona PF, se atribuye este fendmeno a la cantidad de 6§ remanente de la
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zona MF vya que algunos autores 26 27 sefialan a 6 como una fase que mejora la resistencia a la
traccion de los aceros inoxidables austeniticos y por ende a la dureza.

Figura 9.25 Medida 7 hecha en la zona MF de la primera capa , Medida 12 hecha en la zona MF de la sequnda capa.
Probeta sin PWHT. Ataque 25-4.

Figura 9.26 Medida 6 hecha en la zona PF de la primera capa, Medida 9 hecha en la zona PF de la segunda capa.
Probeta sin PWHT. Ataque 25-4.
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Figura 9.27 Medidas de dureza hechas en la muestra con PWHT de 5 hs . Medida 6 zona PF. Medida 9 zona MF.
Nota: en la medida 9 se percibe poca &

9.2.6. Cuantificacion de ferrita delta.
Uno de los efectos del PWHT fue disminuir la ferrita delta a medida que el tiempo de
tratamiento térmico aumentaba. Por lo antes mencionado este apartado se trata de
cuantificar 9, para ello se utilizaron 3 metodologias a continuacién descritas:

Diagrama de Espy.

Se optd por el diagrama de Espy sobre otros diagramas mas tipicos como los diagramas de
Schaeffler y De Long por los siguientes motivos:

e El diagrama de Schaeffler no toma en cuenta el N que es un fuerte alfageno y que se
encuentra presente en el Nitronic 60.

e El diagrama de De Long comete serios errores en predecir la microestructura del
Nitronic 60 por su alto contenido de Mn*,

e El diagrama de Espy fue desarrollado especialmente para los aceros de la familia
Nitronic.

Con el diagrama de Espy y la composicién quimica mostrada en la tabla 4.5 se obtuvieron los
valores de Nieg= 14,319 Creq= 23,58 segun las ecuaciones mostradas en la figura 9.28 y se obtuvo
un resultado de %6=9%.
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Figura 9.28 Diagrama de Espy en el que se ve el resultado de %0 para el Nitronic 60.

Como comentario lateral: el diagrama de De Long predice un 3% de ferrita delta, nétese la
diferencia con el diagrama de Espy

Metalografica asistida por Imagel.

Esta metodologia consistid en re utilizar las probetas preparadas en el apartado 8 del presente,
se re pulié a espejo el plano longitudinal de manera de observar solamente metal de soldadura
y se atacd con agua regia, posteriormente se tomaron 10 metalografias con aumento de 200x
por cada una de las 4 probetas. Dichas metalografias se tomaron en posiciones aleatorias.

Para obtener el porcentaje de ferrita delta de cada metalografia se utilizé el software Imagel y
se procedié de la siguiente manera:

A) Se cargé la imagen a analizar en el software.
B) Se transforma la imagen a 8bits.

C) Se mide el parametro de treshold con el programa, lo que hace es resaltar en rojo las zonas
mas oscuras de la foto, se inspecciona que dichas zonas coincidan con la ferrita delta, de ni
hacerlo se ajusta dicho parametro hasta que coincidan.

D) Se escoge la zona en la que haya menos interferencia.
E) Se transforma la foto a escalas de blanco y negro.
F) Se mide el porcentaje de drea negra en la foto que es el porcentaje de ferrita delta.

La figura 9.29 resume dichos pasos:
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Figura 9.29 A)lmagen cargada en Image J B) Imagen transformada a 8 bits C) Se mide el treshold D) Se extrae la
parte con menos interferencia E) Imagen transformada a blanco y negro F) Medicion de porcetaje de ferrita delta.

A continuacién, se muestran los resultados:

Sin PWHT

Medida | Area %Area
1 1346364 9.40
2 1391598 8.79
3 1447540 8.19
4 1461120 8.76
5 1506816 8.94
6 1495960 8.31
7 1248800 11.08
8 1330320 9.06
9 1450680 8.07
10 1418436 8.78
Media= 8.94
Desviacion = 0.85
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PWHT 5hs

Medida | Area %Area
1 896400 7.59
2 1112400 8.13
3 846153 8.20
4 1008000 6.31
5 1029600 7.54
6 1058400 7.69
7 1029600 8.16
8 1109619 8.12
9 997200 7.71
10 1004400 8.13
Media= 7.76
Desviacion = 0.57




PWHT 10hs PWHT 20hs

Medida | Area %Area Medida |Area %Area
1 1030617 7.79 1 960000 5.76
2 1076400 7.03 2 1091664 6.51
3 985508 8.24 3 993600 7.04
4 968376 5.91 4 1023435 6.69
5 1045330 8.25 5 918000 6.68
6 952800 6.70 6 936000 6.74
7 1027200 7.13 7 854400 3.95
8 969600 8.40 8 819927 6.76
9 1042260 8.43 9 936000 7.20
10 1132800 5.58 10 939600 6.07
Media= 7.35 Media= 6.34
Desviacion = 1.04 Desviacion = 0.93

Ferritometro.

Se realizaron 6 medidas por cada condicion de PWHT usando las probetas descritas en la seccidn
8 , dichas medidas se hicieron sobre el Nitronic 60 en el plano transversal corto. Se decidié
medir sobre dicho plano por dos razones:

1. El espesor de Nitronic 60 en el plano transversal corto era mas grande que en el plano
longitudinal con lo cual se puede confiar mas en la medida.

2. El palpador del ferritbmetro era lo suficientemente pequefio como para entrar en
contacto unicamente con el Nitronic 60 en dicho plano.

El ferritdmero que se uso fue de la marca Fischer , aparece en la figura 9.30.

Press Zero

Figura 9.30 Ferritbmetro , palpador y patrones utilizados
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Los resultados de las medidas son mostrados en la siguiente tabla:

Muestra
SinTT TT5 TT 10 TT20
Medida 1 (%) 3.9 2.9 2.3 2.3
Medida 2 (%) 4.2 2.7 2.1 2.7
Medida 3 (%) 5.6 2.3 2.2 2.4
Medida 4 (%0) 4.6 2.9 2.2 2.4
Medida 5 (%0) 3.2 2.8 24 2.6
Medida 6 (%0) 4.3 2.72 2.4 2.4
Promedio 4.3 2.72 2.27 2.47
desv estandar 0.8 0.2 0.1 0.2
final(%d) 4.310.8% | 2.72+0.2% | 2.2+0.1% | 2.4710.2%

Tabla 9.1 resultados medicidon con ferritdmetro en las distintas muestras.

Comparacion entre metodologias.

Esta seccidn se trata de discutir y comparar las limitaciones de cada metodologia:

e El diagrama de Espy solo puede predecir cantidad de 6 en estado as welded, es decir,
sin tratamiento térmico.

e Los resultados de metalografias asistidas por Image) son muy sensibles al pardmetro
“treshold” que se ajusta segln el criterio del usuario para que las zonas rojas mostradas
en la figura 9.29C) coincidan con la ferrita delta. Ademas, las interferencias, mostradas
en la figura 9.29 D) provocan que el drea analizada sea variable entre cada metalografia.

e El ferritdmetro es muy preciso, pero no tan exacto, ver figura 9.31, ademads no se
descarta que hubo interferencias por haberse hecho las mediciones en probetas que no
eran Unicamente de Nitronic 60.

A continuacidn, una comparacion entre las distintas metodologias:
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Efecto del tratamiento térmico.

12.0
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Figura 9.31 Comparacion entre metodologias.

%ferrita delta
Tiempo PWHT | Metalografias asistidas
(Hs) por Image) %ferrita delta ferritometro %ferrita delta Espy
0 8.910.85 4.3+0.8 9
5 7.81£0.57 2.7+0.2 -
10 7.4+1 2.210.1 -
20 6.3+0.93 2.4+0.2 -

Tabla 4 Valores obtenidos por las 3 metodologias utilizadas para cuantificar ferrita delta
Conclusiones:

e Como muestran las metalografias y el ferritoscépio no hay duda de que existe una
disminucién en la cantidad de & con el aumento de tiempo del PWHT. Ranalli 1! observa
el mismo efecto en claddings de AISI 347 y 309L a una temperatura de 600°C.

® En condicién as welded el diagrama de Espy y las metalografias predicen una cantidad
de 6 similar validandose entre ambas.

® Las primeras 5 horas de PWHT son las que mas efecto tienen.

9.2.7. Caracterizacion SEM.
Mediante microscopia electrénica SEM se obtuvieron los siguientes resultados:
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Figura 9.32 Comparacion ferrita delta A) As welded B) 20hs PWHT. Ataque con solucién 25-4
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Figura 9.33 EDS probeta con PWHT de 20 hs, ataque 25-4.

La figura 9.32 muestra una comparacién de la microestructura de una probeta sin PWHT y con
PWHT de 20 de donde se extraen las siguientes conclusiones:

Como se menciond en 9.2.6 el PWHT disminuye la cantidad de ferrita delta.

Dicha imagen fue hecha en el modo electrones secundarios, entonces la fase mas
brillante, ferrita delta, yace por encima de la fase mas oscura, austenita, lo cual implica
gue el ataque de la solucién 25-4 fue menos severo en 6.

Por otro lado, la figura 9.33 muestra un andlisis EDS de una probeta con 20hs de PWHT.Se
observa que, en el interior de las dendritas, lugar que originalmente aloja ferrita delta, existen
precipitados. A continuacién, una discusidn sobre su naturaleza:

La fase o nuclea a partir de § 28, sin embargo, la probabilidad de que dichos precipitados
sean fase o es muy baja. Ranalli*! trata un cladding de acero inoxidable 309L con 9.8%
de & donde o aparece a las 25 hs de PWHT (5 horas mas que la figura 9.33) a una
temperatura de 600°C. . En suma, el Nitronic 60 tiene mayor contenido de carbono que
un acero 309Ly mayor tenor de N ambas condiciones retrasan la precipitacién de la fase
o ya que deben difundir fuera de la matriz donde o precipitara 2’

Por otro lado, podrian ser vestigios de ferrita delta, sin embargo, observando la figura
9.32 B) se nota que la ferrita delta remanente no tiene la morfologia de los precipitados
en cuestion ni se ve opaca, por estos motivos se descarta sea 6.

Finalmente, como se menciond en 3.5 la interfase y/6 es propensa a nuclear carburos
tipo M,3Cs cuya composicién quimica va acorde a lo mostrado en el punto 1 de la figura
9.33, ademads dichos carburos son visibles a la escala de la figura 9.33. Por dichos
motivos se cree que los precipitados son carburos M;3Ce
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10. Resultados ensayo resistencia galling.

Se utilizaron cuatro ensayos de resistencia al galling utilizando el dispositivo descrito en la
seccion 7. Ademas, se utilizé una maquina de ensayos universales marca Instrom controlada por
carga con dos cargas 250MPay 350MPa. Para cada valor de carga se ensayd una muestra tratada
térmicamente (PWHT simulado) y una muestra en condicién “as welded” de Nitronic 60 contra
un bloque de acero inoxidable austenitico tipo 304L. Todos los ensayos se hicieron en el
Laboratorio de Ensayos Mecanicos del grupo Fisica de Metales, Gerencia de Fisica, del Centro
Atomico Bariloche.

Los ensayos y sus caracteristicas se resumen en la siguiente tabla:

Ensayo N° PWHT del pin Tension de
compresion [Mpal]
1 Sin PWHT 25030
2 20 hs 250+30
3 Sin PWHT 350+30
4 20 hs 350+30

Tabla 10.1 Condiciones de los ensayos ASTM G98 realizados. Nota:. Ningun bloque recibio PWHT

A continuaciodn, se indican los resultados obtenidos utilizando la clasificacion del dafio superficial
indicada en la seccion 3.2:
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Figura 10.1 Ensayo 1 : bloque (304L), pin(Nitronic 60) sin PWHT, 250 MPa

304L y Nitronic 60 : Predominantemente desgaste (W) y bruiiido (B) en el centro de la zona de
contacto. Galling incipiente (1) en los bordes del contacto, debido a rebabas en el borde del pin
producidas durante el maquinado.
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Nitronic
60

Maquinado

S50um

Figura 10.2 Ensayo 2: bloque (304L), pin(Nitronic 60) con PWHT de 20hs, 250 MPa.

304L: Predominantemente desgaste (W) y bruiido (B) en el centro de la zona de contacto. No

se observé el galling incipiente en los bordes del bloque. El dafio observado en el bloque fue
menor en comparacion al ensayo 1.

Nitronic 60: Predominantemente brufiido (B) en el centro de la zona de contacto. Se observé
la existencia de pequefias marcadas asociadas a la existencia de adhesion (A)entre las marcas
de maquinado del pin.
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Figura 10.3 Ensayo 3 : bloque (304L), pin(Nitronic 60) sin PWHT, 350 Mpa

304L: Predominantemente galling (G) con la existencia de ranuras concéntricas originadas por
el desgaste (W) abrasivo.

Nitronic 60: Predominantemente desgaste (W) con la existencia de ranuras concéntricas
originadas por la rotacion del pin. También se observa la presencia de galling entre las ranuras.
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Figura 10.4 Ensayo 4 : bloque (304L), pin(Nitronic 60) con PWHT 20 hs, 350 Mpa

304L: Predominantemente desgaste (W) y bruiido (B) en el centro de la zona de contacto.
Galling (G) observado en los bordes de la zona de contacto con el bloque. La presién de
contacto es lo suficientemente alta para indentar el pin en el bloque, lo que se observa en el
borde del contacto.

Nitronic 60 : Predominantemente desgaste (W) . Galling incipiente (l) observado entre las
ranuras originadas por desgaste.
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Conclusiones:

A un presién de contacto de 250 MPa : Con y sin PWHT no se observé galling . Se
sospecha que el efecto de galling incipiente estd relacionado con la existencia de
rebabas de maquinado en los bordes del pin. El mecanismo de dafio principal fue el
desgaste y el bruiiido.

El galling treshold del par 304L-Nitronic 60 esta por encima de los 250+30MPa en

cualquier condicidon de PWHT. Dicho resultado es similar al obtenido por T. Lesage et al
30

A una presién de contacto de 350 MPa: El galling se observé con y sin PWHT por ende
el galling treshold es menor a 350 MPa en ambas condiciones, sin embargo, el dafio
observado en el ensayo que tenia el pin tratado térmicamente es menor que el pin sin
tratar con lo cual se concluye que el galling treshold aumenta con el tiempo de PWHT.

Corolario: el PWHT mejora el galling treshold menos de 100 Mpa.

Comentarios y lecciones aprendidas:

11.
11.1. ASTM 262 practica A.

Se realizd el ensayo ASTM 262 practica A (3.3.1) en el Laboratorio de corrosion del grupo
corrosion basica en Centro Atdomico Constituyentes(CAC) utilizando las probetas descritas en 7.
La superficie atacada fue de 0.20 cm?, con lo cual se utilizé una corriente de 0.2 A.

Las conclusiones obtenidas se reducen a una pequefia muestra de ensayos. Se requieren
mayor numero de ensayos para validar las conclusiones. No fue posible realizarlo por
falta de material.

Se debe modificar el sistema de sujecién de la probeta. El sistema actual no permite
asegurar un contacto uniforme y parejo entre los pares a ensayar. Una alternativa a la
modificacién del dispositivo es imponer tolerancias geométricas a las probetas. Si bien
esta alternativa encarece la confeccidn de la probeta una vez registrado el resultado se
puede eliminar la zona danada y volver a utilizar la muestra.

Es necesario una preparacion y control del estado inicial de las superficies. Se debe pulir
hasta retirar todas las marcas de mecanizado y debe hacerse un registro fotografico
previo al ensayo.

Resultados ensayos resistencia a la corrosion.

La figura 11.1 muestra el dispositivo de ensayo, los pardmetros usados durante el ensayo y la
probeta luego del ensayo.
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Figura 11.1. A) Dispositivo para ensayo. B) Pardmetros eléctricos con los que se realizé el ensayo. C)Probeta post
ensayo

Posteriormente, se llevaron las 4 probetas al microscopio metalografico y se obtuvieron los
siguientes resultados:

Lo primero que se observd es la morfologia del ataque, como se muestra en la figura 11.2 hay
dos zonas bien delimitadas:

e El centro: zona obscurecida donde el ataque fue muy agresivo y no se puede observar
la microestructura.
e Elborde: zona donde el ataque fue mas benévolo y la microestructura es visible.

Es importante mencionar que en materiales mas tipicos como aceros AlSI 304L no se logran
distinguir dos zonas, sino, que el ataque es homogéneo. Se sospecha que esta anomalia es efecto
gue el contra electrodo de grafito estaba muy cerca de la muestra durante el ensayo.

Figura 11.2 Morfologia post ensayo de corrosion, Aumento de 50x. Muestra las zonas “Centro” y “Borde” de donde
se obtuvieron posteriores metalografias.
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Consecuentemente, se obtuvieron metalografias del centro de cada muestra, como se ve en la
figura 11.3:

Figura 11.3 Comparacion del centro de las probetas con distintos tratamientos térmicos. A)sin PWHT B) PWHT 5 hs
C)PWHT 10 hs D) PWHT 20 hs. Todas con aumento de 200 x.

En la anterior figura se nota facilmente que a medida que aumenta el tiempo de tratamiento
térmico el ataque es mas agresivo al punto de dejar una microestructura totalmente rugosa que
desvia la luz casi por completo, como es el caso de la probeta con 20 horas de PWHT.

Por otro lado, un andlisis de la microestructura en los bordes arroja las metalografias observadas
en la figura 11.4:
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Figura 11.4 Comparacion del borde de las probetas con distintos tratamientos térmicos. A)Sin TT B)TT 5 hs C)TT 10
hs D) TT 20 hs. Todas con aumento de 200 x.

En la figura 11.4 se observa claramente que en los casos B,C,D los bordes interdendriticos son
del tipo “ditch”. Llegado este punto es importante recordar que el borde de las probetas son las
zonas donde el ataque fue menos severo y aun asi las probetas con 5,10 y 20 hs de PWHT no

pasan el ensayo con lo cual dichas probetas quedan rechazadas.
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Por otro lado, la probeta sin tratamiento térmico, caso A) de la anterior imagen, merecié mayor
atencidén ya que no presentd, predominantemente, una micro estructura tipo “ditch”, La figura
11.5 muestra que en el borde la microestructura obtenida es de tipo “dual”

Figura 11.5 Borde de la probeta sin PWHT

A pesar de que una estructura tipo “dual” es aceptada, si se aplica estrictamente la norma el
hecho de que el centro de la probeta no pase el ensayo implica que la probeta sin PWHT es
rechazada.

11.2. Ensayo potencio cinético de reactivacion por doble lazo (DLEPR).
Para este ensayo se reutilizaron las probetas del ensayo ASTM 262 practica Ay se agregd una
nueva probeta que fue solubilizada a 1050°C durante 1 hora y templada en agua.

En la figura 11.6 se observa el dispositivo de ensayo; la celda utilizada fue la misma que en el
ensayo ASTM 262 practica A(figura 11.1 A)) se utilizé un contra electrodo de platino enrollado
alrededor de un electrodo de referencia de Hg,SO,4 y un potenciostato Gamry, todos los
ensayos se hicieron sobre el plano longitudinal de las muestras donde solo se observa el
recubrimiento de Nitronic 60.

En total se realizaron 5 ensayos segln la norma descrita en la seccién 3.3.2. Para iniciar el
ensayo se midid durante 300 segundos el potencial de corrosion. Una vez medido se inici6 el
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Im (A)

barrido de activacién desde los -0.05 V respecto al potencial de corrosidn hasta los -0.1V
respecto al potencial de referencia, en el barrido de reactivacién se hizo el camino inverso.
Ambos barridos se hicieron con una velocidad de 1.67mV/s.

Una practica comun en este ensayo es eliminar el oxigeno de la solucién para evitar que
participe de las reacciones electroquimicas con un barrido de N, gaseoso, sin embargo, en este
experimento no se evacud el O; ya que no produce mucha diferencia en las curvas de
polarizacién??

Potenciostato

Figura 11.6 Dispositivo de ensayo

Luego de los 5 ensayos se obtuvieron los siguientes resultados:

Comparacion de las distintas condiciones

Aswelded -# Solubilizado
% PWHT 5hs - PWHT 10hs
& PWHT 20hs

. = V3

------

10.00 mA

1.000 mA

100.0 pA

10.00 pA

1,000 pA
1000 nA
10.00 A

1000 nA | | | ‘ ‘
9000mv 7000 mv 5000 mv -3000mv
Figura 11.7 Ensayos de doble loop en las 5 condiciones distintas del Nitronic 60.
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Condicion Ip [A] Ir[A] Ir/lp
Solubilizado 6.12E-03 1.03E-05 0.002
As welded 5.90E-03 4.60E-06 0.001
PWHT 5hs 7.20E-03 1.90E-03 0.264
PWHT 10hs 7.00E-03 2.00E-03 0.286
PWHT 20hs 7.80E-03 2.30E-03 0.295

Tabla 11.1 Resultados del ensayo DLEPR

Conclusiones:

12.

En términos de resistencia a la corrosion las condiciones as welded es tan buena como
la condicidn solubilizada, entonces la condicion as welded no presenta sensibilizacion.
Con el aumento de tiempo de PWHT la resistencia a la corrosion empeora.

En términos de resistencia a la corrosion el Nitronic 60 en condiciones de 5,10 y 20
horas de PWHT es muy similar. Como se menciona en la seccidn 3.3.2 aceros con Ir/lp
mayores a 0.05 son considerados sensitizados , entonces las condiciones antes
mencionadas estan sensitizadas.

Conclusiones generales.

Como se mencionod en la introduccion (seccidon 2) esta tesis estaba destinada a estudiar
al Nitronic 60 como recubrimiento de 3 componentes. A continuacion, las conclusiones
generales para cada componente:

Para las guias del RPR: Ya que el Nitronic 60 pierde su resistencia a la corrosién incluso
con 5 hs de PWHT y los 25030 MPa son suficientes para la aplicacion se recomienda
usar al Nitronic 60 en su condicién as welded, es decir, se deberia soldar una vez el RPR
haya recibido todos los tratamientos térmicos pertinentes. Nétese que la condicion as
welded tiene tan buena resistencia a la corrosion como una condicién solubilizada
(seccién 11).

Para las guias del barrel y el gorrén interno del soporte del barrel : ya que estas piezas
no reciben tratamiento térmico las afirmaciones del anterior punto son también validas.
Ademads, véase la figura 12.1 que fue extraida del plano del gorrdn interno, el gorrén
interno hecho de SA 508 debe llevar dos recubrimientos uno de 309L+308L con fin de
brindar resistencia a la corrosidon y otro de Nitronic 60 para brindar resistencia al
desgaste, sin embargo, ya que se sabe que la condicion as welded tiene buena
resistencia a la corrosién podria evitarse la capa de 308L+309L ya que el Nitronic 60
cumple con ambos requerimientos.
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RECUBRIMIENTO NITRONIC 60

CLADDING NITRONIC 60
VER NOTA 6
SEENOTE 6

RECUBRIMIENTO 308L + 308L
ESPESOR MINIMOw 8mm
DESPUES DE MECANIZADO
CLADDING 3091 + 308L
MINIMUN THICKNESS= 8mm
AFTER MACHINING

Figura 12.1 Plano gorron interno del soporte del barrel.

® Respecto a la mejora de la resistencia al galling con el PWHT: Microestructuralmente el
PWHT tuvo dos efectos: disminuir la cantidad de ferrita delta y precipitar carburos
|V|23C5.

Por un lado, se podria atribuir el aumento de la resistencia al galling a la reincorporacion
de Si(aleante clave que brinda resistencia al desgaste adhesivo3!) a la matriz austenitica
fruto de la desaparicion de ferrita delta(que tiene una concentracién de Si mayor que la
matriz por ser este un elemento alfageno). Sin embargo, este mecanismo parece poco
convincente debido a la poca cantidad de Si que se reincorpora a y luego de 20 hs de
PWHT como muestra el siguiente calculo:

9 Fe§ 10SienFeb _ 0.27 Si en Fed

S. . d — 0.3 = = 0.270
treincorporado ay "100 Fey = 100 Fe & 100Fey %

% de & que % de & inicial. (figura 9.31 Suposicion: 3 tiene un

‘ ‘o 10% de Si. (La aleacion
desaparece luego Método metalografico). tienoe i 4.52%)
de 20hs de PWHT. o
(figura 9.31
Método

metalografico).
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Por otro lado, segun algunos autores 32 33 |a resistencia al galling esta aparejada con
carburos finamente distribuidos, condicién que cumple el Nitronic 60 con PWHT ya que
los carburos precipitan en los bordes y /& y esta ultima estd bien distribuida en la
superficie de contacto (ver figura 8.4 A)).

Conclusion: Pareciera que la precipitacidon de carburos es la que produce un aumento
de la resistencia al galling.
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13.

Trabajos a futuro.

Respecto a los ensayos de resistencia al galling: Si bien se encontraron valores umbrales
del galling treshold y cuanto mejora el PWHT la resistencia al galling se deben realizar
mas ensayos con el fin de obtener resultados concluyentes.

Por otro lado, se deberian realizar mejoras en el dispositivo usado (apartado 6) para
evitar giros excéntricos del pin y transmisiones no uniformes de carga.

Es muy importante mencionar que vale el esfuerzo seguir con el desarrollo de dicho
dispositivo ya que hoy en dia el ensayo ASTM G98 no se realiza en el pais y mas alla de
la innovacién tecnoldgica podria ser de mucha utilidad para el proyecto CAREM ya que
se prevé rozamiento en varios otros componentes no tratados en esta tesis.

Para desmentir o confirmar la relacién entre el aumento de la resistencia al galling y la
precipitacion de carburos se sugiere comparar ensayos de gallingcon 5y 10 hs de PWHT.
De ser correcta la teoria la mejora entre dichas dos condiciones serd minima en
comparacién con la mejora respecto a una condicidn as welded ya que como se deduce
de la tabla 11.1 la precipitacidn de los carburos mas intensa es en las primeras 5 hs de
PWHT.

Ya que el Nitronic 60 es un material nuevo en los proyectos de CNEA se desconoce cual

sera su comportamiento bajo radiacién, por lo cual se recomienda sumarlo al plan de
vigilancia del CAREM.
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15. Anexo.

El siguiente anexo tiene como objetivo ilustrar algunos componentes del reactor CAREM a fin
de informar al lector sobre el estado actual del proyecto.

Ver figuras 4.1 y 4.7 que muestran los conjuntos del RPR y barrel respectivamente.

La figura 15.1 muestra el cuello y el hombro del RPR. En el interior del cuello irdn soldadas las
guias del RPR que estaran recubiertas por Nitronic 60 (aplicacion estudiada en esta tesis).

Figura 15.1 Partes del RPR A) Cuello. B) Hombro.

En la figura 15.2 se obeservan : A) el cuerpo intermedio superior al cual se le estan mecanizando
las ventanas para unirlo con las bridas del conjunto plena. El cojunto plena consisten en 12 bridas
como las mostradas en la figura B) que se conectan con los generadores de vapor del reactor.
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Figura 15.2 A) Cuerpo intermedio superior del RPR B) Brida del conjunto plena.

En la figura 15.3 se observan: A) el cuerpo intermedio inferior el cual hoy en dia esta siendo
recubierto con un cladding de acero inoxdiable en su cara interior. B) muestra el gorrén interno
del soporte del barrel el cual se recubrira con Nitronic 60 (aplicacion de esta tésis.)

Figura 15.3 Partes del RPR A) Cuerpo intermedio inferior. B) Casquete inferior.
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Por otro lado, las siguientes figuras muestran el estado actual del conjuto barrel. Las
flechas azules sefialan las guias del barrel que serdn recubiertas por Nitronic 60
(aplicacidn que se estudio durante esta tésis)

La 15.4 A) muestra la parte inferior del barrel, |la flecha roja sefiala el soporte del barrel
donde el gorron interno del RPR (figura 15.3 B)) debe encastrar.

En lafigura 15.4B) se ve el interior de una virola del barrel. Dicha parte deberd ir soldada
a la virola inferior mostrada en la figura 15.4 A) y a la parte superior mostrada en la
figura 15.4C)

Figura 15.4 Partes del barrel A) Virola inferior B) Virola intermedia C) Virolas superiores.
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