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Resumen

Para evaluar el efecto de la atmosfera sobre el fin de vida (til y estructura-comportamiento de componentes
de acero para uso nuclear, se investigé su respuesta viscoelastica mediante ensayos mecanicos en laboratorio. Para
esto, se realizaron ensayos de creep hasta rotura a probetas de un acero ferritico tipo P11 (P: Pipe) en atmdsfera
oxidante (aire ~70% de N2(g)) y en otra de N»(g). Para esta Ultima, se disefid y construy0 la tecnologia neumética
ad hoc requerida. Asi, los mapas de Ashby facilitaron un andlisis preliminar de la versatilidad de dicho disefio,
para estimar -previo al ensayo-que las mediciones de alargamiento correspondieran a las de la probeta del material
en estudio, y no a una total que las sobreestimara, donde se le sumaren los alargamientos de los demas
componentes que sujetan a la probeta, AlSI 310S, lo que demandé conocer el tamafio promedio de grano (~5 um
para el P11, ~32 um para el AISI 310S) y composicion quimica de los aceros; ademas de establecer un
procedimiento para garantizar el flujo constante de N2(g) durante el ensayo de creep. Esto Gltimo requirio la puesta
en valor y operacion de un equipo de alto vacio, que evacué el aire circundante a la probeta, para asegurar
atmosfera sdlo de Na(g). Ademas, se emplearon probetas con secciones transversales de distinta &rea y geometria,
circular (~7 mm?) y rectangular (~6 mm?), para evaluar la influencia de la misma en la respuesta al creep a 597 y
652 °C, y a 69 y 112 MPa, segun antecedentes. Asi, se indagd en la estructura-comportamiento del material
mediante, por ejemplo, la velocidad de deformacidn por creep primario inicial y secundario, obtenida del grafico
deformacion vs. tiempo de los ensayos. Como conclusion general, se observo que el acero P11 escurrio mas rapido
en atmosfera de N2(g), su oxidacion resultd practicamente nula, con superficie de fractura mas fragil y creep de
menor duracion que en aire, en iguales condiciones de ensayo. Finalmente, el tiempo de rotura (t;) resulté en una

propiedad mecénica que permitio el analisis preliminar de su prediccion, mediante el criterio de Larson-Miller.
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Abstract

In order to evaluate the effect of the atmosphere on the lifetime and structure-behavior of steel components
for nuclear applications, their viscoelastic response was investigated with mechanical laboratory tests. For this
purpose, creep tests were performed to fracture P11 ferritic steel samples (P: Pipe) in an oxidizing atmosphere
(air ~70% N(qg)) and in a N2(g) atmosphere. For this, a required ad hoc pneumatic technology was designed and
built, with the implementation and operation of a high vacuum equipment, to set a pure N2(g) constant flow during
the creep test. In another way, Ashby diagrams allowed a preliminary analysis about versatility design, in order
to estimate -before the test- elongation measurements that corresponded only to those of the material sample, and
not to another that overestimate it. This could be due to possible elongations of the material components (AlSI
310S stainless steel) that hold the test sample. The average grain size (~5 pum for P11, ~32 um for AISI 310S) and
their chemical compositions were required. In addition, specimens with different cross sections areas and
geometries, circular (~7 mm?) and rectangular (~6 mm?), allowed to evaluate their influence of the creep response
at 597 and 652 °C, and at 69 and 112 MPa, according to bibliography. Thus, the structure-behavior of the material
was researched considering the strain rate at initial and secondary primary creep stage, valued from the nominal
strain vs. time tests graph. As a general conclusion, it was observed that plastic flow of P11 steel in N2(g)
atmosphere resulted faster than in air atmosphere, with an oxidation almost non-existent, a fragile fracture surface,
and a shorter time at break, at the same test conditions. Finally, the time at break (tr) was a mechanical property

that allowed a preliminary analysis of its prediction, according to Larson-Miller criterion.
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Capitulo I. Introduccion

1.1. Motivacion

La presente tesis se enmarca en la necesidad de incrementar la capacidad instalada de la
infraestructura en la Division Fractura, de la Gerencia Materiales, Centro Atdmico
Constituyentes de la Comision Nacional de Energia Atomica de Argentina, para la realizacion
de ensayos de creep (termofluencia) en atmdsfera controlada. En este caso, en su aplicacion a
probetas de un acero ferritico, con el proposito de fortalecer la competencia técnica, tanto en
términos de conocimiento de la ciencia y tecnologia de materiales con los que se trabaja, para,
por ejemplo, conocer el efecto de la atmosfera y geometria de probeta en la respuesta al creep,
como en la prediccion del tiempo de rotura al creep. Esto ademas aporta posibilidades de
trabajo en aplicaciones en las que la Division colabora, como, por ejemplo, los programas de
extension de vida de las centrales nucleares argentinas. La capacidad instalada consta de un
equipo de creep que permite realizar cuatro ensayos en simultaneo, con tensién y temperatura
constantes, a probetas de distintos materiales. La mejora de su capacidad se abocd
concretamente a la optimizacién para ensayos de termofluencia en condiciones atmosféricas
controladas, con flujo constante de N2(g) en este caso; a probetas de un acero ferritico, como

asi también en la modernizacion del sistema de control de temperatura.

I.2. Marco conceptual. El creep como fenémeno

El creep, termofluencia o fluencia lenta es un fenémeno que involucra maltiples parametros
naturales y tecnoldgicos. Su comprension es esencial para el disefio y fabricacion de
componentes que trabajan a altas temperaturas y cargas mecanicas, ya que permite predecir su
vida atil mediante criterios de extrapolacion de los resultados obtenidos en probeta, mediante,
por ejemplo, el criterio de Larson-Miller (LM); que relaciona el tiempo de rotura (tr), la tension

aplicada (o) y la temperatura del ensayo de creep (T).

El fendbmeno de termofluencia radica principalmente en la deformacién plastica de un
sistema material, motivada fundamentalmente por calor a determinada temperatura, bajo una
tensidn mecanica constante. En este sentido, la respuesta plastica se determina también por los
demas parametros naturales, tales como la presion y tipo de fluido (gas o liquido) que rodea al
sistema material. Asi, el pardmetro cinematico que caracteriza a la termofluencia es su rapidez

o velocidad de deformacion [1-3].
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Durante los ensayos de creep, las muestras se someten a estimulos termomecanicos en
condiciones experimentales controladas, para medir su respuesta en deformacion. Estas
condiciones -pardmetros-consisten en: la geometria de la probeta, los estimulos mecénico y
térmico aplicados y la atmdsfera del ensayo, la respuesta que se mide es el alargamiento de la

probeta en funcion del tiempo, para luego estimar la deformacion.

Una propiedad mecanica clave en un ensayo de creep es la velocidad de deformacion
estacionaria de la probeta, en su creep secundario, (de/dt = €”), la cual se estima mediante la
pendiente de una recta de ajuste de los datos experimentales en la region estacionaria, esto es:
de/dt =constante), en el grafico: deformacion ingenieril vs. tiempo. Eventualmente, también se
analiza la velocidad de deformacion inicial, es decir, con la que responde el material al empezar
el ensayo, valorandola mediante la pendiente de la recta tangente a la tendencia de los datos

experimentales al comienzo del creep primario.

Comprender cdmo estas velocidades varian, al modificar los estimulos aplicados, es de vital
interés para estudiar el efecto del cambio de geometria de la seccion transversal de la probeta,
tension, temperatura y atmosfera controladas durante el ensayo, como asi también los
mecanismos de deformacién por creep, en otra instancia de investigacion. Esto implica la
seleccién de variables a fijar y modificar de forma controlada, seguido por el andlisis del
alargamiento, que se mide en la muestra (en funcién del tiempo), bajo condiciones de carga y
temperatura constantes, para finalmente calcular la deformacion. Esta deformacion suele
manifestarse en forma de flujo plastico, lento y gradual, que conduce a una deformacién

permanente en el material mientras transcurre el ensayo [4].

Especificamente, los ensayos en esta tesis permitieron evaluar la velocidad de termofluencia
en relacion a la geometria de la probeta, a la composicién de la atmésfera circundante a la
misma, a la temperatura y a la carga aplicada, como asi también a su tiempo de rotura. El plan
experimental considerd una serie de ensayos preliminares en probeta de seccion transversal
circular, para comenzar a conocer al material y ensayar un andlisis introductorio con las

observaciones pertinentes, que permitieron establecer los ensayos posteriores.
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I.3. Desafio tecnologico

El equipo disefiado y fabricado en la Division Fractura, para realizar ensayos de
termofluencia, Figura I-1, se modifico para realizar ensayos de creep en atmdsfera controlada,

en el marco de la presente tesis.

Figura 1-1 Equipo para ensayos de creep de la Division Fractura,
previo a las modificaciones.

Si bien en todo procedimiento estandar para realizar un ensayo de creep se controlan
parametros atmosféricos en la zona de probeta -generalmente a temperatura constante del aire
que la rodea [5]-, en el contexto de este trabajo, el término "atmaosfera controlada™ refiere al
uso de nitrégeno en condiciones especificas de composicion, presion y temperatura.l En el
abordaje de la aplicacion de los primeros criterios de disefio de la tecnologia necesaria para
garantizar atmosfera controlada, ademas de considerar la fabricacion ad hoc del dispositivo, se
consulté primeramente a empresas de base tecnoldgica afines al sector, que expusieron una
amplia gama de servicios de venta y posventa de equipamiento tecnoldgico, para ensayos de
materiales [6-8]. Ademas, universidades publicas y otros organismos estatales [9-13] también

ofrecieron asesoramiento en areas de investigacion similares a la abordada en esta tesis.

Aunque, en general, las entidades del sector no proporcionaron una respuesta completa, en
lo que respecta a los ensayos de creep en atmdsfera controlada; la Universidad Nacional del
Litoral -Argentina-brind6 respuesta y mostrd disposicion para mantener vinculacion con el

equipo de trabajo. En particular resaltaron que, segun el tipo de gas utilizado, ya sea argon (Ar),

! Garantizado desde un recipiente Dewar con nitrdgeno liquido, cuya tecnologia permitié extraerlo en fase
gaseosa, con una pureza de ~99 %. La presién se regulé con un manémetro, de modo que resultase superior a la
atmosférica. La temperatura del gas fue la del ensayo de creep.
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nitrégeno (N2) o una mezcla de ambos, se debe considerar la necesidad de utilizar una

atmdsfera estanca o con flujo, lo que podria resultar en diferencias significativas de costos [14].

Para garantizar la atmosfera de nitrégeno gaseoso, se disefid y construyd una camara tubular
de acero inoxidable para Atmosfera Controlada -en adelante: tubo AC-dentro de la cual se
realizaron los ensayos. El tubo AC se alimenta con nitrogeno gaseoso, desde dos botellas

Dewar, que forman parte de un circuito neumatico de anillo abierto.

El procedimiento de control atmosférico consistio en generar, primeramente, vacio de
bomba mecanica y bomba difusora, es decir, alto vacio, dentro del tubo AC, para luego
inyectarle nitrogeno gaseoso. Esto generod la atmosfera en la que se realizo el ensayo, en un
circuito neumatico abierto; es decir, el N2(g) se fugaba al exterior del tubo AC -por efecto de
presion positiva-e impidio la entrada de aire atmosférico al espacio donde se encuentra la
probeta. Con el nitrogeno fluyendo por la cdmara, se aplicaron los estimulos mecéanico y

térmico, para comenzar al ensayo de creep en atmoésfera de N2(g).

El estimulo mecénico aplicado consistio en un esfuerzo de traccion uniaxial a carga

constante, mediante un sistema de brazos de palanca y pesos calibrados.

Por su parte, el estimulo térmico aplicado consistidé en garantizar temperatura constante,
mediante hornos de tubo de resistencia, lo que se concretd mediante un controlador PID
(Proporcional, Integrativo, Derivativo) y un sistema de relés y termocupla. El sistema se
actualizo, mediante el reemplazo de los contactores mecanicos ON-OFF (envejecidos) por relés

de estado sélido.

Como la geometria de la probeta resulté en uno de los parametros de ensayo, que se decidid
como variable de comparacion, se utilizaron -a igual tensidn mecanica-dos geometrias de
probetas, segun especificaciones recomendadas: probeta con geometria de seccidn transversal
circular (en adelante, probeta circular) y probeta con geometria de seccion transversal
rectangular (en adelante, probeta rectangular). Ambas presentaron dificultades para su
mecanizado, debido a su pequefio tamafio (probeta de menor volumen que la herramienta de
torno utilizada) y por la necesidad de lograr el menor desgaste del herramental en su proceso
de deformacién plastica y corte de viruta, especialmente para la fabricacion de vastagos y

mordazas de acero inoxidable.

I.4. El gas como parametro de trabajo

A la hora de disefiar ensayos mecanicos con atmosfera controlada, en el de termofluencia

también resulta factible utilizar un gas distinto al aire (mezcla de gases) [15-17]. Esto implica

13



considerar una ingenieria especifica del equipamiento. En trabajos previos, de esta linea de
investigacion, se mencionan adaptaciones a maquinas de creep convencionales, para realizar
pruebas en vacio, atmosfera y presion controladas; siendo el denominador comin, en ciertas
instalaciones donde se prevén pruebas con vacio, la afirmacion de que ese sistema se habilita

luego para ensayos con atmosfera controlada [16], [18], [19].

En general, los antecedentes consultados no refieren al hecho de si el gas atmosférico se
encuentra estanco o circulante durante el ensayo de creep. A diferencia del trabajo de S. Ravi
et al. [18], quienes utilizaron fluido circulante en el caso de atmdsfera de sodio liquido, y
mencionan el uso de gas estanco en el caso de atmosfera gaseosa [18]. En la Figura 1-2 se
visualiza la maquina que utilizaron para realizar ensayos de creep en atmdsfera gaseosa
controlada, adaptada para ensayar en atmdsfera de sodio liquido circulante. Se destaca un
componente principal en este desafio tecnoldgico: que el recipiente, contenedor de la probeta,
debe acompanar el alargamiento de la misma durante el ensayo, y garantizar en simultaneo la
constancia de la atmdésfera requerida. En este caso, se visualiza el uso de un sello de fuelle
(indicado como bellow en Figura 1-2) en ambos extremos del conjunto que

sostiene la probeta.
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Figura 1-2 Esquema de un equipo de creep con atmésfera de sodio liquido [18].

Respecto a la cdAmara donde se encuentra la probeta, los trabajos previos refieren a la
metodologia tecnologica para que el gas de la atmdsfera llene el volumen creciente de dicha
camara mientras la probeta se alarga, que, generalmente, consistio en dotar a la camara de
tramos expandibles, similares a juntas de expansién comerciales, en los extremos superior e
inferior, a los lados del conjunto que soporta a la probeta; de manera que los brazos que
sostienen el porta muestra no deslicen respecto de la camara sino que la misma cambie su

longitud solidariamente con la probeta [20-23].
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Al modificarse entonces el volumen de trabajo durante el ensayo, se debe considerar el
suministro de gas que garantice la constancia de flujo en las condiciones atmosféricas
requeridas. Un ejemplo de este sistema tecnoldgico se visualiza en Figura I-3, donde los indices

4y 10 sefialan las juntas de expansion mencionadas [19].

iy
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Figura 1-3 Maquina de ensayos de creep adaptada,

para pruebas en vacio y atmésfera controlada [19].
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1.5. Aplicacion tecnologica del ensayo de creep

En las distintas &reas del desarrollo cientifico-tecnolégico (nuclear, automotriz, energético,
etc.) [18], [24-28] v, en particular, a la hora de estudiar el fendmeno de creep, tanto desde la
ciencia como desde la tecnologia de los materiales, se recurre a ensayos de laboratorio. Estos
se realizan tanto en probetas normalizadas como en otras de formato prueba-piloto (ad hoc),
abocadas estas Ultimas a reproducir las condiciones in situ del componente de que se trate. En
ambos casos, se debe garantizar previamente que los demas materiales de los componentes
involucrados en el ensayo, distintos al de la probeta, no experimentaran creep o, los que se
activaren, resulten despreciables frente al del material en estudio. La verificacion experimental
preliminar brinda respuesta a este requerimiento, para asegurar que el alargamiento medido
represente mayoritariamente al creep de la probeta, y no a otro que resulte de la suma de este

altimo mas el de algin otro componente del conjunto que le transfiere carga a la misma.

En una estimacion previa al ensayo, que contempla lo anterior, los mapas de Ashby de los
materiales involucrados en el ensayo permiten establecer las velocidades de deformacion del
creep secundario [29]. Asi, la del material en estudio debiera resultar érdenes de magnitud

superior a la del resto de los materiales; cuanto mas difieran, mejor.

Respecto a los ensayos normalizados, se describen en la bibliografia en funcién de, por
ejemplo, el sistema material de estudio. Asi, lanorma ASTM E139 [30], que establece criterios
para ensayos de termofluencia en sistemas materiales metalicos, también menciona que, en
caso de requerirse una atmosfera distinta a la del aire natural, la probeta se coloque en una
capsula que “garantice las condiciones adecuadas al gas requerido”. Asi lo visualizan y

destacan distintos trabajos de investigacion [15-17], [31-33].

Con respecto a los segundos, por ejemplo, se encuentran ensayos de prueba-piloto con el
objetivo de estudiar la respuesta de la soldadura en elementos tubulares de materiales soldados
y sellados para uso petroquimico, sometidos a creep por presion de hidrogeno [34], y ensayos
de termofluencia por presiones internas de tubos de caldera en condiciones operativas [35].

El campo de tensiones aplicado en un ensayo normalizado suele materializarse con un
sistema mecanico. Sin embargo, en los ensayos para prueba-piloto resulta factible concretar
este campo desde otros estimulos, como, por ejemplo, la difusion de oxigeno gaseoso (O2) en
piezas de bajo espesor -entre 0,75 mm y 3,2 mm-de aleacion de titanio (Ti), en donde,
especificamente, la estructura molecular del material expuesto al oxigeno presentd un volumen
especifico mayor respecto del metal sin oxidar, lo que provoca campos de tensiones

permanentes en el sistema que activan mecanismos de creep [36].
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Como parametros atmosféricos a controlar durante el ensayo de creep también se consideran
en distintos trabajos, y en el amplio espectro de sistemas materiales, por ejemplo, la presion
parcial de oxigeno [37] y el porcentaje de humedad [26-28], [38], para lo cual se requiere
construir un recinto que garantice las condiciones ambientales aplicadas al material de la

probeta, segun el objetivo del trabajo en cuestion.

Esta tesis pretende entonces destacar la necesidad de comprender los multiples parametros
naturales y tecnolégicos que influyen en los ensayos de creep con atmosfera controlada, para
obtener resultados precisos y confiables. Ademas, se presentd el desafio tecnoldgico de adaptar
una maquina de ensayos de termofluencia, para realizar pruebas bajo una atmoésfera en
condiciones controladas. Esto implicé consideraciones especificas, en cuanto al suministro y

control del gas, y la aplicacion precisa de estimulos mecanicos y térmicos.

Por altimo, el presente trabajo ofrece una base técnica para futuras investigaciones y

aplicaciones practicas por parte de la Division Fractura.
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Capitulo Il. Antecedentes

I1.1. Ensayo de creep con atmoésfera controlada: resefia

El proposito del control atmosférico, durante el ensayo de termofluencia, es evaluar el efecto
de la ausencia de la oxidacion, en relacion a la respuesta en atmosfera de aire. Esta comparacion
permite ponderar cdmo la oxidacion afecta la respuesta viscoelastica durante el ensayo de
creep. Desde una perspectiva tecnologica, esta informacidn permite orientar decisiones in situ,
como, por ejemplo, estimar el tiempo a rotura por creep y determinar si la oxidacion modifica
notoriamente esta propiedad mecénica, lo que permitiria evaluar la necesidad o no de pasivar

la superficie del componente en cuestion para evitar la oxidacion.

Desde la década de los afios 607, se realizaron ensayos de creep en condiciones de vacio y
atmosfera controlada. Sin embargo, la mayoria de los ensayos que emplean gases atmosféricos,
como argon (Ar) o nitrogeno (N2), se concretaron en el siglo XXI. Ejemplos relevantes son los
trabajos presentados por Corea del Sur, para aplicaciones nucleares, que son posteriores a 2010.
En las patentes de maquinaria comercial, destinadas a realizar ensayos de termofluencia, se
observa que la mayoria [1-3], salvo una excepcién [4], se registraron en las primeras dos
décadas del siglo XXI. Historizacién que destaca la evolucion y el desarrollo continuo de las
técnicas de ensayo de creep a lo largo del tiempo, con un énfasis creciente en la precision y la
aplicacion especifica, especialmente en el contexto de las tecnologias nucleares.

Cabe destacar que la tecnologia aplicada a las camaras de atmasfera controlada experimentd
pocos cambios significativos a lo largo del tiempo. En general, se utilizd una atmosfera
circulante con una presion ligeramente superior a la atmosférica, configuracion mas utilizada
en los trabajos experimentales. Mayoritariamente, el gas empleado formo parte de un circuito
neumatico de anillo abierto, es decir que no se recircula, sino que fluia al exterior de forma

controlada, cuya presion positiva garantizaba que no ingresara aire a la camara portamuestra.

11.2. Areas de interés: actores protagonistas

Las investigaciones relevadas de la literatura se orientan principalmente a las aplicaciones
nucleares, metalurgicas y aeroespaciales. Estos estudios se abordaron mayoritariamente desde
universidades nacionales y organismos estatales [5-22], mientras que s6lo uno por una empresa
privada [23]. Se abarcé en ellas un amplio espectro de temas especificos, relacionados
principalmente con la industria nuclear [9], [13], [14], [18-20], [24], ciencia de los materiales
[5-7], [11], [12], [15], [16] y aerondutica [8], [21-23].

22



Los trabajos de investigacion preexistentes se agrupan en: investigacion béasica y aplicada,
con una predominancia (60%) de la investigacion basica en ciencia de materiales. Esto refleja
el interés de la comunidad cientifico-tecnoldgica por comprender los fundamentos del
comportamiento de los materiales, en las condiciones que se activan los mecanismos de creep,
tales como: geometria de probeta, atmdsfera, tensiones y temperaturas aplicadas, etc.; asi como

su aplicacion en el desarrollo de nuevas tecnologias.

Ademas, se observa que una proporcion significativa de los ensayos se realizé a presion
atmosferica normal (1 atm) o bien ligeramente superior, lo que indica una tendencia a replicar
las condiciones ambientales estandares de trabajo, para evaluar las respuestas de los materiales

en aplicaciones concretas.

Resulta relevante resaltar que las investigaciones en Argentina con un enfoque especifico
en los ensayos de creep, se realizaron bajo condiciones de presién atmosférica normal [10],
[14], [25-28]. Estas investigaciones se encuentran, en su mayoria, estrechamente ligadas a la
Comision Nacional de Energia Atomica (CNEA), lo que subraya el compromiso de la misma
para comprender y gestionar el rendimiento de los materiales en condiciones de creep,

particularmente en el &mbito del desarrollo nuclear.

I1.3. Probetas: sistemas materiales ensayados al creep con atmésfera controlada

Para realizar ensayos de creep a materiales metéalicos, se dispone de normas de ensayos de
materiales que especifican los tamafios y geometrias recomendados para las probetas [29-31].
Si bien estas normativas ofrecen diferentes medidas y proporciones, para garantizar la
representatividad de los resultados, no referencian especificamente sobre formatos de probeta

particularmente idoneos para ensayos en atmdsfera controlada.

Es importante destacar que, dada la complejidad técnico-operacional, asociada con la
creacion y mantenimiento de una atmosfera controlada en las cercanias de la probeta, se opta
en tales casos por utilizar especimenes de tamario reducido, en la medida que los resultados del
ensayo continden siendo representativos del material como un bloque Unico de materia. En ese
sentido es que se utilizan, por ejemplo, miniprobetas, cuya longitud total es de 22 mm, con la
ventaja de presentar resultados igualmente representativos, si en su lugar se emplearan probetas
de mayor tamafio; asi como facilitan el ensayo en condiciones controladas, ya que el volumen
de gas a controlar en presion y temperatura es menor. Respecto al tamafio de probeta, se sugiere
que el tamafio promedio de grano de un material metalico policristalino no resulte del orden de

la menor dimension de la probeta [32].
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Los materiales estudiados para la respuesta al creep en atmosfera controlada consistieron
fundamentalmente en sistemas metélicos de interés tecnoldgico, tales como aleaciones TiAl,
Co-Re-Cr, Ni-16Cr-9Fe, acero CrMo02.25, acero inoxidable 316LN, Zircaloy-4, CMSX-486
base niquel (Ni) (monocristalino). Estas pruebas se realizaron con el objetivo de conocer su
respuesta ante solicitaciones prolongadas de carga mecanica y temperatura, que emularon sus
condiciones operativas, lo que permitié caracterizar el comportamiento del material en

condicion de trabajo.

Como ejemplo de lo anterior, uno de los antecedentes en esta linea describe que se
experimento con Ni-16Cr-9Fe, aleacion resistente a la corrosion, utilizada en tuberias de agua
presurizada en reactores nucleares PWR. Alli, se ensayd la aleacion, dopada con distintos
porcentajes de carbono (C), a su temperatura de operacién, para verificar como esto varia su

resistencia al creep y a la corrosion bajo tension en condiciones operativas [33].

I1.4. Equipamiento para controlar la atmésfera

La literatura reveld que, para los ensayos de creep en condiciones atmosféricas normales, se
utilizan, en general, equipos comerciales convencionales de termofluencia, Figura I1-1, asi como
instalaciones ad hoc, para adaptarse a los requerimientos experimentales. Un ejemplo
ilustrativo de este dltimo enfoque se encuentra en la Figura 11-2, que exhibe una instalacion
disefiada para someter probetas de material de interés aeronautico al fendmeno de creep en un
entorno de Ilama y gases de combustién de un carburante en particular, en las condiciones

operativas a las que se expone el material en servicio [8].
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Figura 11-1 Equipo para ensayos de termofluencia en probetas planas [14].
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Figura 11-2 Facilidad para ensayar probetas al creep en entorno de gases de combustién [8].

En cuanto al método de aplicacion del estimulo mecéanico, los dispositivos de ensayo mas
utilizados son los que provocan termofluencia a través de traccion uniaxial mediante un brazo
de palanca con pesas de masa conocida, como en esta tesis. Ademas, se encuentran en
bibliografia ensayos menos frecuentes que empleen métodos de indentacion y presurizacion
interna con hidrogeno, en probetas tubulares. Este ultimo método implica el sellado de los
extremos de la probeta, mientras se la mantiene externamente inmersa en una atmasfera inerte
como medida de seguridad ante eventuales fugas, Figura 11-3.
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Figura 11-3 Maquina para ensayar tubos bajo presion interna de Hx(g) en atmésfera controlada inerte [11].

Respecto al control de atmdsfera, el analisis de catalogos comerciales [34-37] y patentes
alusivas [1-4] revel6 una notable carencia de informacion detallada sobre las especificaciones
técnicas de las instalaciones, destinadas a realizar ensayos en atmdésfera controlada. En
contraste, la mayoria de los estudios técnicos e informes indicaron que los ensayos de fluencia
lenta, con control de la composicién atmosférica, se realizaron principalmente en equipos
comerciales disefiados para pruebas en condiciones atmosféricas normales, modificados ad hoc

para generar la atmoésfera controlada requerida.

En cuanto al gas circulante, de los articulos enfocados en los ensayos de creep, en el 44%
se opto por realizarlos en condiciones de aire atmosférico, mientras que en el 56% restante se
emplearon atmdsfera controlada con otros gases y/o vacio. Las atmdsferas aplicadas fueron las
de argon (Ar) y N2(g), cuando se necesitaba eliminar o mitigar la oxidacion de las muestras,
mientras que, en casos puntuales, como en componentes que operan en un entorno de un gas

en particular, se utilizé el gas afin.

Las cdmaras que garantizan la atmosfera controlada son de volumen variable, gracias a

juntas de expansion colocadas en el extremo superior.

En los casos consultados que refieren a ensayos de creep por traccion uniaxial, se midio el
alargamiento de la probeta mediante galgas extensométricas (strain gauges) o varillas de
extensometria, que traducen el desplazamiento relativo entre ellas en el exterior de la zona de

trabajo, fuera del horno, cuantificandolo con un reloj comparador.
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[1.5. Ensayo y Procesamiento de los datos experimentales

Si bien en esta tesis no se analizan ni discuten los mecanismos de deformacion plastica que
se activan durante los ensayos, los trabajos previos dan cuenta no sélo de su metodologia e
importancia, sino también acerca del uso combinado de los gréaficos relevados para dichos
estudios con el andlisis de las superficies de fractura, que si se abordaran en los siguientes
capitulos del presente trabajo.

De este modo, y con el objetivo de profundizar la comprension acerca de la interaccion entre
los mecanismos de deformacion y las condiciones ambientales para el caso de materiales
metalicos bajo tensidn y temperatura controladas, la bibliografia aborda la teméatica mediante
técnicas experimentales que presentan varios puntos en coman, respecto a las mediciones de
creep en atmosfera controlada. En general, se suele trabajar en un grafico deformacion

ingenieril vs. tiempo.

En este sentido, se obtienen las velocidades de deformacion por creep primario y
secundario, mediante la derivada primera de la deformacion en funcién del tiempo, en la
tendencia experimental relevada, de cuyo grafico también se pondera el tiempo a rotura. Se

mencionan a continuacion trabajos que sientan antecedentes en esta linea.

En 2011, D. Peter, F. Otto et al abordaron el estudio de la fisuracién por corrosion bajo
tension (SCC) en tubos de generadores de vapor en plantas nucleares con reactores nucleares
del tipo PWR [33]. Alli sugieren que, aunque tradicionalmente se consideraba el
comportamiento de deformacién como atermal, debido a las bajas temperaturas de operacion,
el creep por dislocacion completa puede ocurrir bajo tensiones residuales elevadas. Estas
condiciones provocarian la fisuracion intergranular, un fenémeno que también esta
influenciado por la presencia de carbono (C) en la aleacion. En este caso, el procesamiento de
datos consistio en graficar la deformacion ingenieril de las probetas en funcién del tiempo,
midiendo nuevamente la pendiente de las rectas afines, para obtener las velocidades de
deformacion por creep respectivas (€). Ademas, se relevaron graficos de tension aplicada (o)
versus deformacion ingenieril (€), para cada una de las aleaciones ensayadas, y se utilizd
microscopia electronica de barrido (SEM), para analizar las superficies de fractura. El analisis
por SEM permitié una caracterizacion detallada de las superficies de fractura, proporcionando

valiosa informacion de los mecanismos de falla.

En 1994, T. M. Angeliuy G. S. Was investigaron el efecto del contenido de carbono (C) y
cromo (Cr) en el comportamiento al creep y fisuracion intergranular de aleaciones de Ni-Cr-

Fe [38]. Graficaron la deformacion ingenieril de las probetas en funcién del tiempo y midieron
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las velocidades de deformacion por creep (€). Adicionalmente, graficaron la velocidad de
deformacion por creep en su estado estacionario en funcion de la tension aplicada. Para
investigar la entalladura de las probetas debido a la traccién, asi, graficaron la longitud de
cavitacion de los bordes de grano en funcion de su inclinacion respecto al eje de traccion. Las
pruebas mostraron que, a menor contenido de estos elementos, la velocidad de deformacion
por creep en estado estacionario aumentaba, correlacionandose con una mayor severidad de la
fisuracion intergranular. Asi, destacaron que el creep y la fisuracion intergranular estan
interrelacionados a traves de la formacion de vacios y cavidades en los bordes de grano,
sugiriendo que el deslizamiento en estas zonas promueve la cavitacion y, eventualmente, la

falla del material.

En 2003, R. Sohn y T. Narita trabajaron sobre la oxidacion de una aleacion Fe-25Cr en
argon (Ar) a 973 K [39], observaron como las tensiones externas afectaban el comportamiento
de fisuracion de la capa de 6xido formada. Ademas de graficar la deformacion ingenieril de las
probetas en funcion del tiempo y medir las velocidades de creep (€), midieron el ancho de las
fisuras superficiales, que aparecieron en la capa externa de 6xido del material de las probetas,
después del ensayo de creep a carga constante. Centraron el analisis en comparar los
craquelados superficiales en la capa de 6xido de las probetas en cada uno de los ensayos.
Destacaron que las grietas se producian en los limites de grano hacia el final de la segunda
etapa de creep, y luego en los granos de la aleacion, cuya tenacidad del 6xido disminuia con el

crecimiento de la capa y la deformacion por creep.

En otro orden de cosas, y con el objetivo de verificar la funcionalidad de la maquina de
ensayos de creep, en 1969, I. Le May et al graficaron la deformacidn ingenieril de las probetas
en funcion del tiempo, de alli estimaron la pendiente de estas curvas para determinar las
distintas velocidades de creep () [40]. Este procedimiento se centré en la validacion del equipo
y en la obtencion de parametros fundamentales de creep, especificamente en pruebas
comparativas de creep en un acero inoxidable austenitico, bajo diferentes atmdsferas: aire,
nitrdgeno (N2), argon (Ar) y vacio. Los resultados mostraron que el acero se debilitaba
significativamente bajo condiciones oxidantes en aire, en comparacion con su comportamiento
en argon (Ar) y vacio, donde se preservaban mejor sus propiedades mecanicas. En nitrégeno
(N2), los resultados resultaron inconclusos. Este debilitamiento se explicé por la interaccion
entre los mecanismos de oxidacion y deformacion, destacandose también una mayor formacion

de grietas en las superficies en atmdsferas no oxidantes.

Del mismo modo, més recientemente, en 2010, D. A. P. Reis et al se enfocaron en verificar

la funcionalidad del equipo mediante la realizacion de pruebas tipicas [21]. Graficaron la
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deformacion ingenieril de las probetas en funcién del tiempo y midieron la pendiente de la
recta en la fase estacionaria, para obtener las velocidades de creep (). Este estudio replico el
enfoque del trabajo mencionado en el parrafo anterior, subrayando la consistencia en los
métodos de verificacion del equipo. En este caso, el desarrollo de un sistema para ensayos de
fluencia en atmdsfera controlada permitié estudiar la influencia de la oxidacion en la aleacion
Ti-6Al-4V bajo diferentes atmosferas a 500°C y 520 MPa. Finalmente, se demostré que la
atmosfera de nitrogeno (N2) resultd més eficaz, para aumentar la vida util del material,
evidenciando la importancia de un ambiente controlado para mejorar la durabilidad y

desempefio del material en condiciones de alta temperatura y carga constante.

Finalmente, y en el mismo orden de cosas que los Gltimos dos casos testigo, en 2011, D.
Peter, F. Otto et al presentaron un dispositivo avanzado de prueba de creep para miniprobetas,
de dimensiones similares a las utilizadas en esta tesis, bajo una atmosfera de gas inerte a
temperaturas de hasta 1150°C [32]. A este sistema lo aplicaron para estudios sobre
deslizamiento en los limites de grano en una aleacion TiAl, formacion de cavidades por creep
en cobre (Cu), y obtencién de datos de creep a alta temperatura para una aleacion Co-Re-Cr,
demostrando la versatilidad y precision del dispositivo. El objetivo central de este estudio
también se centrd en probar la maquina con ensayos tipicos, siguiendo un enfoque similar a la
generalidad de las fuentes consultadas, graficar la deformacién ingenieril de las probetas en
funcidn del tiempo y midiendo las velocidades de creep ().

En resumen, los trabajos consultados se centraron principalmente en la verificacion del
equipo y la medicion de pardmetros basicos de creep. En ese sentido, hubo estudios que
incorporaron analisis adicionales, como SEM, evaluacion de fisuras superficiales y analisis de
relaciones microestructurales. Estos enfoques detallados permitieron una comprension mas
integral del comportamiento de creep bajo diferentes condiciones experimentales, reflejando
la diversidad de técnicas necesarias para abordar las complejidades del fendbmeno de creep en

atmosferas controladas.

En términos generales, la literatura precedente a esta tesis ofrece una cantidad limitada de
detalles técnicos sobre el proceso de ensayo en cuestion. Si bien queda claro que en los ensayos
se aplica tension mecanica, temperatura y atmaosfera, para luego medir alargamiento, la escasez
de informacion técnica es particularmente evidente en las secciones relacionadas con los
métodos utilizados para garantizar una atmosfera controlada confiable, ya que predominan

generalizaciones, en lugar de descripciones técnicas especificas.

Por ejemplo, R. Sohn y T. Narita, en 1969, describieron la utilizacion de un equipo Servo-

pulsar Shimadzu Co. con una camara ambiental acoplada, a la que se le aplicé vacio [39]:
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“...después de la evacuacion, al recipiente se le introduce gas argon (Ar) y el procedimiento se
repite varias veces...”. Asi, en la misma linea literaria inespecifica, en el trabajo de W.-G. Kim
et al [9], se relata el procedimiento cualitativamente: ““...se hizo vacio y se lleno la camara de

prueba con el gas de ensayo. Se repitié el procedimiento tres veces...”

En los antecedentes no se especifica si se realiza una evacuacion del aire en la cAmara antes
de la introduccién de la atmosfera de ensayo, o si se presume que el aire se desplaza
previamente. Esta perspectiva implica un riesgo experimental significativo, debido a una
interpretacion simplista de la interaccion entre un gas diatomico, como el Na(g), y el aire, una
mezcla de gases, como sugieren las referencias bibliograficas consultadas. Es crucial destacar
que, concebir al aire como un gas singular, aportaria solamente a un analisis equivocado a
escala atdmica, si se pretendieran discutir mecanismos de deformacion pléstica o garantizar
que el ensayo se realizo en atmosfera controlada, como si ese control estuviera exento de la

composicién quimica de la misma.

Es decir que, a pesar de saberse que el aire no es un gas, el abordaje en los trabajos previos
vislumbra concepciones como si lo fuera. Esta conceptualizacion reduccionista redunda en un
proceso basico que se omite: el mezclado de un gas de Unica especie con una mezcla de gases
en la cual ya existe el mismo. En este caso, el nitrégeno gaseoso. Ya que, al inyectar N2(g) en
el interior de un recinto, que contiene aire, se debe destacar que el mismo ya posee cerca del
70 % en volumen de N2(g) también.

¢Por qué el N2(g) inyectado resultaria distinguible respecto del resto de las especies gaseosas
presentes en el aire, como para asumir que fenomenoldgicamente no se mezclara con el N2(g)
ya existente y las demas especies gaseosas que, de por si, ya se encuentran mezcladas con
N2(g)? planteo cuya refutacion resulta contraria a la que la literatura previa exhibe de manera

tacita, sin mencionarlo explicitamente.

En consecuencia, desde el rigor cientifico, para asegurar que la atmdsfera se constituira
Unicamente con el gas requerido para el ensayo, se debieran evacuar por completo todas las
especies quimicas gaseosas presentes en el interior del recinto, esto incluye al N2(g) del aire
presente. Asi, una rutina de vacio cumpliria este requerimiento experimental, para luego
plantear una segunda etapa de incorporacion solamente de la especie gaseosa requerida, N2(g)

en este trabajo.

La ingenieria para esto ultimo no se vislumbra en la tecnologia de los trabajos previos en
esta linea de investigacion. Asi, esta tesis propone una novedosa y original estrategia y
tecnologia que pretende satisfacer el rigor cientifico de un ensayo de creep con una atmdsfera

verdaderamente controlada.
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Capitulo I11. Desarrollo experimental

I11.1. Introduccidén

Realizar un ensayo de laboratorio permite plantearse a priori: ¢Qué tipo de estimulo se

aplica a la probeta? ¢ Qué respuesta se espera medir como consecuencia de dicho estimulo?

Durante la realizacion de un ensayo, se aplican condiciones controladas a la probeta, para
medir su respuesta. La probeta, el estimulo aplicado y dicha respuesta son componentes
centrales del proceso experimental, a los cuales se denominaran, de aqui en adelante, como

parametros de ensayo.

En este capitulo se proporciona una descripcién conceptual y técnica de los ensayos
realizados, y de los desafios tecnoldgicos que surgieron durante la planificacion y ejecucién

del proceso experimental, explicando su abordaje y resolucion.

Con el objetivo de agilizar la lectura, se opt6 por presentar la informacion desde lo general
a lo particular; primeramente, con descripciones globales de cada proceso en los apartados Plan
experimental y Procedimiento de ensayo, posteriormente, en las siguientes secciones, se

profundiza en detalles técnicos sobre cada uno de los procesos que se presentan.

Asi, en la seccion Materiales -caracterizaciones se abordan las propiedades intrinsecas,
tanto de los metales que se utilizaron, para construir la facilidad de ensayo, como las del
material a ensayar. En la seccion Probetas, se presenta la geometria y dimensiones de las
mismas. Finalmente, en la seccion Equipamiento se describen las caracteristicas de la maquina
de ensayos y los parametros controlados y/o medidos desde la misma. Se incluyeron en dicho
inciso todas las reformas aplicadas a la infraestructura disponible, como parte de la presente

investigacion, para cumplir con el plan experimental.

[11.2. Plan experimental

En el ensayo de creep, una propiedad mecénica importante es la velocidad de deformacion
¢ de la probeta, que permite evaluar su dependencia con el material de ensayo y los estimulos

aplicados.

Por medio de técnicas analiticas, para extrapolar los resultados a tiempos y temperaturas
diferentes de los de la prueba en laboratorio, el ensayo proporciona informacion valiosa sobre
la resistencia a la deformacion de un material a largo plazo, es decir, su estabilidad estructural
y su capacidad para soportar cargas durante periodos prolongados. Los resultados de estas
pruebas son fundamentales en el disefio y la seleccion de materiales, para aplicaciones donde
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se requiere resistencia a la deformacion bajo cargas constantes -especialmente a altas
temperaturas-, donde, ciertos fendmenos, como la termofluencia, resultarian criticos a la

prestacion del componente.

En la presente tesis, se realizaron ensayos de creep hasta la rotura con probetas de acero
ASTM A-335-P11 (en adelante, acero espécimen) extraidas de un tubo sin costura utilizado
para servicio de vapor a alta temperatura. El objetivo principal fue analizar la variacion de la
tasa de deformacion, representada por €. En ese sentido, y para cada ensayo, se midio el
alargamiento de la probeta en funcion del tiempo de ensayo transcurrido. Ademas, se registro
el tiempo a rotura, con el fin de recopilar datos para comparar con las predicciones segun los

diagramas de Larson-Miller, previo a los ensayos.

Durante la ejecucion del plan experimental, se realizaron ensayos con distintos valores de
los parametros: carga mecanica, temperatura, composicion de atmoésfera y geometria de

probeta, con el proposito de comparar la respuesta del material segun el caso.

Inicialmente se trabajé con atmasfera de aire en probetas del acero espécimen, variando los
pardmetros mencionados en el parrafo anterior. Posteriormente, se realiz6 una segunda serie
de ensayos con atmdsfera de nitrogeno gaseoso (N2(g)), variando los demas parametros del

mismo modo que en la serie de ensayos en aire. Las caracteristicas de los estimulos se resumen:

- El estimulo mecénico aplicado consistié en una carga de traccién uniaxial

constante.
- El estimulo térmico consistid en garantizar una temperatura constante.

El control del flujo de nitrdgeno gaseoso se concreté mediante una ingenieria aplicada, que
permitié cumplir con los objetivos sefialados en el capitulo | de la presente tesis. De esta
manera, se presentan los ensayos realizados, clasificados segun atmosfera de ensayo y

geometria de la seccion transversal de las probetas.

El objetivo experimental se abocd a explorar respuestas preliminares de las probetas
ensayadas, es decir, la realizacion, analisis y conclusiones de los primeros ensayos en las
condiciones tecnoldgicas fabricadas ad hoc. A futuro, resultara factible un plan experimental
que permita analizar estadistica de datos, debiendo asi aumentar la cantidad de ensayos. En
total, se realizaron 14 ensayos, Tabla IlI-1. Esto, con el objetivo de evaluar la validez del
criterio de Larson-Miller para predecir tiempo de fin de vida util, incluyendo el cambio de

atmosfera que rodea al material de estudio.
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Tabla I111-1 Cantidad de ensayos realizados en cada condicién.

La seleccion de los parametros carga mecanica y temperatura, para cada ensayo de creep,
segun Tabla I11-2, se realiz6 de acuerdo al criterio de Larson-Miller, basado en datos
estadisticos recopilados de pruebas anteriores en un acero tipo P11, documentadas en el manual
EPRI [1], esto permiti6 estimar de forma preliminar, para el acero espécimen utilizado en esta

Gas atmosférico Aire N2(g)
Perfil Circular 6 4
transversal R | 5 5
probeta ectangular
Total = 14  Ensayos

tesis, el valor de su pardmetro de Larson-Miller.

Asi, se establecio una duracion aproximada de 168 horas por ensayo (7 dias), como variable
de entrada, con el objetivo de cumplir con los plazos para la presente investigacion, de acuerdo

a las ecuaciones del analisis que vincula el tiempo de rotura al creep, la tension mecénica y

temperatura en dicho ensayo, segun el manual [1].

Tabla I11-2 Tensién mecanica y temperatura aplicadas en cada ensayo.

o a Geometria | Temperatura Tension
Ensayo N Atmosfera P °cl [MPa]

1 112
597

2 138

3 i 53
Circular 652

4 Aire 69

5 (=70% N2(g)) 24
758

6 37

7 597 112

Rectangular

8 652 69

9 112
597

10 112

Circular

1 N2(g) 652 69

12 %8 73

13 597 112

Rectangular
14 652 69
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I11.3. Materiales -caracterizaciones

Las caracterizaciones consistieron en la estimacion de la composicion quimica de los aceros
y sus tamafios promedios de grano. Estas aportaron informacion al analisis que permitio
garantizar la veracidad del alargamiento medido. Es decir, que la medicion de este, durante el
ensayo de creep, se correspondiera con el de la probeta del material en estudio, y no con otra
que resultare de la suma de esta Gltima con las de los demés componentes solidarios a la
probeta, que también experimentaran la temperatura y carga mecanica del ensayo. Asi, el uso
del mapa de Ashby requiere conocer al policristal metalico en cuestion, con nomenclatura

especifica y tamafio promedio del grano.

En complemento al anélisis de la probeta, la simulacion por elementos finitos del estado
tensional estructural exhibe la configuracidn particular de la posible concentracion de tensiones
en los valles y crestas de los filetes de roscas, presentes en los cabezales y vastagos que sujetan
a la misma, cuyos valores de tensiones también aportan al ingreso de los mapas de Ashby para
el andlisis mencionado acerca de garantizar que las velocidades de deformacion por creep en

estos puntos no excedan a la de la probeta.

Como se menciond anteriormente, para realizar los ensayos en las probetas de acero
espécimen, se disefiaron tanto un sistema de sujecion, que permitiera aplicar carga mecéanica
uniaxial a las mismas, como otro que permitiera controlar la atmosfera, con el tubo AC?. Para
la fabricacion de ambos, se utiliz6 material proveniente de lotes de acero inoxidable (en
adelante, acero auxiliar) disponibles en los talleres de la Division®. Esta eleccion se
fundament6 en la disponibilidad inmediata de dicha materia prima, asi como en la alta
posibilidad* de que el material resultare adecuado para los propdsitos como acero para uso

nuclear.

Luego de seleccionados dichos materiales, se sometieron a las caracterizaciones quimica y
estructural. Se muestra en Figura I11-1 las piezas de donde se extrajo el material, para mecanizar

las probetas (acero espécimen) y los accesorios complementarios® (acero auxiliar).

2 Tubo AC: tubo de Atmdsfera Controlada. Camara tubular dentro de la cual se realiza el ensayo en atmdsfera de
N2(9)-

3 Cada vez que se lee esta palabra, se refiere a: Division Fractura. Gerencia Materiales. Centro Atémico
Constituyentes. Comision Nacional de Energia Atdmica. Republica Argentina.

4 Segln la experiencia del personal de la Division, luego se verifico por los anlisis de laboratorio mencionados
en este capitulo.

5 Se construyeron en acero auxiliar los siguientes accesorios complementarios para la maquina de ensayos:
mordazas para probeta rectangular; mordazas para probeta circular; vastagos; tubos AC. Para visualizar sus planos
técnicos, ver Anexo A.
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Tubo A°espécimen Barra A°auxiliar

Figura 111-1 Materiales en bruto a caracterizar.

Como se menciond, y para asegurar que el alargamiento medido en el ensayo de creep refleje
fielmente el de la probeta, y no el de las mordazas y vastagos, primeramente, se estimaron las
velocidades de deformacion (¢€), para el acero espécimen y el acero auxiliar, con los mapas de
Ashby correspondientes, segun las condiciones de ensayo previstas en esta tesis. Estos
proporcionan una herramienta de analisis sobre los diferentes mecanismos de deformacion que
se activarian en un material, en diversas condiciones de temperatura, carga y tamafio de grano.
Permiten identificar los rangos de temperatura y tension mecanica en los que cada mecanismo
de deformacion resulta dominante, lo que facilita la seleccion de materiales para aplicaciones

especificas y el disefio de componentes que operan en determinadas condiciones [2].

Previamente, por lo tanto, se caracterizaron los materiales involucrados, en dos aspectos: se
midieron el tamafio promedio de grano y la composicion quimica, ya que dichos mapas se
confeccionan para determinado tamafio promedio de grano y sistema material conocido.
También permitieron estimaciones del tiempo a rotura, mediante el criterio de Larson-Miller,
segun el handbook disponible para este analisis [1].

Posteriormente a las caracterizaciones, y considerando los estimulos temperatura y carga
mecanica, definidos para 168 h (7 dias) de ensayo, se estimé que los componentes resultarian
aptos para las condiciones de trabajo requeridas, de modo que la velocidad de deformacion de
la probeta resultare mayor a las de los demas componentes involucrados en su emplazamiento

(el analisis y discusion de este apartado se ampliara en el capitulo 4).
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Una vez estimada analiticamente la idoneidad experimental del acero auxiliar, para
conformar las mordazas y accesorios complementarios® se la contrastd empiricamente, lo cual
requirid de una prueba piloto. Esto implicé emplazar al dispositivo de ensayo de la misma
manera que se procederia para los ensayos con las probetas del acero espécimen, con la
excepcion de que no se coloco una probeta entre las mordazas (Figura I11-2). En su lugar, se
unieron las dos mordazas entre si mediante un vastago continuo de rosca macho (de material
distinto al de la probeta —acero comercial-) y se aplicaron los estimulos temperatura (758°C,
la mayor temperatura contemplada en el plan experimental) y carga mecanica -mediante brazo
de palanca con 17,2 kgf de peso-. Esta prueba piloto dur6 72,5 horas, durante las cuales no se
observd cambio alguno en la morfologia de mordazas ni en la de los elementos

complementarios.

Ademas de la respuesta mecanica -velocidad de deformacién-, estimada analiticamente con
los mapas de Ashby y verificada en laboratorio, también se analizé la respuesta del sistema al
estimulo térmico, mediante el andlisis experimental de los alargamientos producidos por
expansion térmica. Esto se visualizo en el reloj comparador, sin aplicar carga mecéanica. Asi,
se establecid un tiempo de espera previo a la aplicacion de la carga mecanica (inicio del ensayo
de creep), con el criterio de confirmar que el sistema alcanz6 su equilibrio térmico. Por lo tanto,
se establecid que el material seleccionado para la fabricacion de los accesorios resulté adecuado

para el plan experimental.

6 Se construyeron en acero auxiliar los siguientes accesorios complementarios para la maquina de ensayos:
mordazas para probeta rectangular; mordazas para probeta circular; vastagos; tubos AC. Para visualizar los planos
técnicos de los mismos, ver Anexo A.
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Izquierda: elementos a utilizar
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en la verificacién del acero auxiliar.

v

Derecha: prueba de verificacion
emplazada, lista para comenzar

traccion y calentamiento.
Referencias:
1) Espiga superior de traccion
2) Véstago superior
3) Mordaza superior
4) Mordaza inferior
5) Vastago inferior

6) Espiga inferior de traccion

Figura 111-2 Sistema para verificacion al creep del A°auxiliar. En lugar de la probeta de acero P11,

se utiliz6 un véstago de rosca macho continuo de acero comercial (flecha roja).

I11.4. Composicion quimica de los aceros

Para determinar la composicion quimica de los materiales a utilizar, se los caracterizd

mediante diferentes técnicas, a saber:

Espectrometria de chispa (OES; Optical Emission Spectrometry), Figura I11-3.

- Espectroscopia de plasmas inducidos por laser (LIBS; Laser-Induced Breakdown
Spectroscopy).

- Analisis de carbono (C) y azufre (S) con horno a induccion y celda infrarroja.

- Determinacion de impurezas mediante ICP-OES.

Conocer la composiciéon quimica permitio establecer las denominaciones técnicas de los
aceros utilizados, lo cual garantiz6 una basqueda bibliogréfica acorde a los sistemas materiales
de trabajo.
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Se observa en la Figura I11-4 la disposicion de la muestra rectangular de acero espécimen
sobre la platina portamuestras de la maquina OES, y el electrodo de chispeo posicionado para

iniciar el ensayo de caracterizacion.

Figura I11-3 Muestra acero espécimen posicionada para andlisis OES.

A continuacion, se resumen los resultados de los andlisis quimicos cuantitativos en

laboratorio de ambos aceros; para mas detalle, consultar el Apéndice 1.

Tabla 111-3 Composicién quimica de los aceros.

Analisis acero auxiliar C Cr Ni Mn Si Mo N Nb Ti P S
fé‘;‘;;tmmet”a dechispa | 1507 |23,62 | 18,83 | 1,83 | 0,829 | 0,289 | 0,0661 | 0,0447 | 0,0878 | 0,0279 | 0,0012
Analisis de Cy S con horno

a induccion y celda 0,041 | n/a n/a n/a n/a n/a n/a n/a n/a n/a |0,0032
infrarroja

Determinacion de
impurezas mediante ICP- n/a 24,2 | 19,4 | 1,9 n/a <1 n/a n/a n/a n/a n/a
OES

Analisis acero espécimen C Mn Si P S Cr Ni Mo
{ESFE";;tmmet”a dechispa | 553 0,414 | 0,21 | 0,004 | 0,0041| 1,03 |0,0189| 0,648
Analisis de Cy S con horno

a induccion y celda 0,27 n/a n/a nfa |0,0018| n/a n/a n/a
infrarroja

Determinacién de
impurezas mediante ICP- n/a 0,56 | n/a n/a n/a 0,9 n/a <1
QES

Con la caracterizacion mediante el analisis de la composicion quimica, se determino que los

aceros resultaron (ver Apéndice 1):
Acero auxiliar (mordazas; vastagos; tubo AC)....... ~ acero inoxidable, AISI 310S

Acero espécimen (probetas)............c.cceevevinennnnn. =~ acero ferritico, ASTM A 335 P11’

7 Se priorizé el contenido de cromo (Cr) y molibdeno (Mo) para la denominacion.
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[11.5. Tamafo promedio de grano

Se estimo el tamafio promedio de grano de los aceros a utilizar, lo cual implicé un doble
objetivo. Por un lado, conocer el tamafio promedio del grano, en tanto condicion necesaria para
el uso del mapa de Ashby; mientras que, por otro, verificar que, en el caso del acero espécimen,
su tamafio promedio de grano no resultare mayor a la menor dimension de cada probeta, de
modo que los resultados del ensayo de creep en laboratorio resultaren representativos del
comportamiento como un todo del policristal del acero P11 [3], requerimiento que resulta
factible de validarlo si se considera evitar concebir al policristal como la vinculacion discreta
de varios monocristales en serie. Asi, se utilizaron muestras de ambos materiales para realizar
un andlisis metalografico, que permitio develar los bordes de grano y obtener micrografias por

microscopia éptica.

De las muestras de acero auxiliar (inoxidable) se corté una rodaja o disco de barras
cilindricas comerciales de diametro 15 mm, trabajandose luego directamente con este trozo,
sin necesidad de inclusion. Las muestras de acero espécimen (P11) se obtuvieron cortdndolas
de un tubo sin costura, con una amoladora de banco -disco de corte 30A24-. Debido a su forma
y tamario, se encapsuld la inclusion en baquelita, mediante una prensa de embutido durante 6
minutos, a 180°C, segun procedimiento sugerido por personal del sector: Division Metalografia
y Ensayos Termomecanicos, de la Gerencia Materiales (CAC-CNEA). En Figura Il1-4 se

aprecian las muestras preparadas.

1)Muestra embutida A°espécimen ; 2)Muestra circular A°auxiliar ;3)Muestra para

andlisis quimico A°auxiliar ; 4)Muestra para andlisis quimico A°espécimen

Figura 111-4 Muestras preparadas para analisis metalogréfico.
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Luego del corte y embutido, se pulieron las superficies mediante granulometria decreciente

en el siguiente orden de aplicacion:

Tabla I11-4 Granulometrias empleadas para pulido mecanico.

Granulometria Método para
[um] pulido mecanico
65
40
Papel abrasivo
25 P
15
6 .
1 Pasta de diamante
0,3 Pasta de alimina

Tras el pulido mecanico, se continud con un pulido quimico, segin Tabla Il1-5. Cada
muestra se pulid nuevamente antes de cada ataque con pasta de alimina, para eliminar

impurezas atmosféricas, propias del paso del tiempo.

Tabla I11-5 Soluciones para los pulidos quimicos.

Muestra | Material Ataque quimico
1 Acgr_o Acido oxalico 10% ; carga = 10 V
auxiliar
Acero Reactivo Vilella. 1 [g] de &cido picrico + 5 [ml] de HCI + 100 [ml] de etanol
2 espécimen Nital al 2% (2 [mI] HNO3 + 98 [ml] de Etanol (C2H50H))
P 80[ml] de etanol 96% ; 10 [mI] de N203 ; 10 [ml] de HCI ; 1 [g] de &cido picrico

Con las micrografias obtenidas con microscopio 6ptico Olympus BM60, se estimaron los
tamafos de grano de ambos policristales, segun las metodologias que sugiere la norma ASTM
E112-13. Se optd por el método de interseccién lineal de Heyn, tanto para el acero auxiliar

como para el acero espécimen. Los tamafios de grano estimados se presentan en la Tabla 111-6.

Tabla 111-6 Tamafios de grano promedio medidos.

Diametro

Muestra Material promedio de )
grano (d) [um] | ASTM (numero G)

Tamario de grano

1 Acero auxiliar 320 74 7

2 Acero espécimen 55 +0,8 12
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El diametro promedio de grano de la muestra 1 es de 32,38 £7,7 um, y el de la muestra 2
de 5,46 £0,8 um. Se concluye que el acero espécimen es apto para el ensayo, ya que su didmetro
promedio de grano resulta tres 6rdenes de magnitud menor que la minima dimensién de las
probetas, (diametro=3,00 + 0,02 mm para la de seccion circular; espesor=2,00 + 0,05 mm para

la de seccion rectangular).
[11.6. Probetas

En los ensayos se emplearon dos tipos de probetas, cuya geometria fue propuesta para
ensayos de creep:

- Probeta circular (probetas con perfil transversal circular)
- Probeta rectangular (probetas con perfil transversal rectangular)

Todas las probetas se elaboraron mediante mecanizado por control numérico computarizado
(CNC) en los talleres de la Gerencia de Materiales (CAC-CNEA), con material extraido
longitudinalmente de un fragmento de tubo sin costura, proporcionado para este propdsito por
la Division Fractura. Se adjunta a continuacion (Figura I11-5; Figura I11-6) los croquis

respectivos, con las medidas en mm. Los planos técnicos se encuentran en el Anexo A.
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Figura 111-5 Croquis probeta circular.

+0.1
22 0

+0.05

20

Figura 111-6 Croquis probeta rectangular.
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[11.7. Equipamiento

Como se menciond, la Divisién Fractura cuenta con infraestructura para realizar ensayos de
termofluencia, hasta cuatro en simultaneo. El equipo en cuestion se construyo por el personal
de la Division y modernizado en varias oportunidades, siendo la Gltima optimizacion la que se
presenta en esta tesis. Asi, en esta ocasion se actualizé el sistema de control de temperatura y
se construyo un sistema acoplado a la méquina, que permite la realizacion de ensayos en
atmosfera controlada. Para detalles de los procesos de modernizacion, ver apartado 111.9 en el

presente capitulo.

Cada modulo para ensayo de creep del equipo disponible consiste en un horno, en cuyo
interior se colocan las probetas de creep, recinto donde resulta factible controlar temperatura y
composicion de la atmésfera. El estimulo mecanico aplicado a cada probeta consiste en una

carga uniaxial vertical constante.
[11.8. Procedimiento de ensayo

Se enumeran a continuacion los pasos del procedimiento para realizar el ensayo, tanto en
atmosfera de aire como en una de N2(g). Ambos ensayos son similares, con la diferencia de
que en el ensayo en N2(g) se establecen las acciones pertinentes para evacuar el aire de la
camara gue contiene a la probeta, previo a inyectar el flujo de este gas.

Ensayo de termofluencia -procedimiento
Los ensayos de creep se realizaron de acuerdo al siguiente protocolo:
a) Verificar los parametros del controlador PID, de acuerdo a la temperatura de trabajo.

b) Armar el conjunto mordazas-varilla extensométrica y emplazarlo en la maquina de creep
en su posicion de trabajo. Colocar la probeta entre las dos mordazas, asegurando
alineacién vertical entre las mismas. En el caso de ensayo con N2(g), este paso incluira
montar las mordazas y probeta dentro de la camara tubular de atmdsfera controlada (en
adelante: tubo AC), cuya estanqueidad neumatica se concretara mediante la colocacion

de una arandela elastomérica de sacrificio (O-ring) y una capa de resina epoxi.

Este O-ring, junto a una ligera capa de grasa de vacio, cubre el huelgo existente entre
el vastago superior y la pared del tubo AC. El O-ring engrasado Yy la cavidad por la cual
se introduce la termocupla se cubriran mediante un pegamento, que soportara la
diferencia de presion entre la atmdsfera natural y la del interior de la cAmara (resina

epoxi).

45



d)

f)

9)
h)

)

Colocar, en la parte superior de la varilla extensométrica, el reloj comparador.
Posicionar la aguja del dial en el valor cero, para garantizar lectura directa de la
medicion.

Colocar la termocupla, de manera que mida la temperatura en el punto medio de la

probeta, es decir, a una altura correspondiente a la mitad de su longitud inicial.

Establecer régimen de alto vacio en el circuito neumatico®: abrir valvulas #1 y #3; cerrar
valvula #2 (ver Anexo A); activar la unidad de vacio y esperar hasta garantizar nivel de
alto vacio [entre 107 y 10® mbar] dentro del tubo AC.°

Cerrar la valvula #1, ver Anexo A, gue comunica el circuito con la unidad de vacio, y
rapidamente abrir la valvula #2 para habilitar el ingreso de N2(g) al circuito, cuyo sentido
de flujo resulta opuesto al del vacio. De esta manera, se permite que el nitrdgeno ocupe
el espacio vacio, formando un circuito neumatico de anillo abierto®, que descarga al
exterior a través de la parte superior del tubo AC, evitando la entrada de aire atmosférico
al sistema debido a la presion positiva.l! Esto se refuerza eliminando el sello
elastomérico (arandela O-ring), lo cual evita que quede dentro del horno y provoque una
atmosfera contaminada con los gases del caucho quemado del O-ring. Debe quitarse,
junto con el O-ring, todo resto de resina epoxi, previo al posicionamiento del horno, que

aportara la temperatura controlada de trabajo.
Posicionar el horno, de modo que la probeta quede en su centro geométrico.

Encender la camara de video. Iniciar la filmacién de la marcacién del reloj comparador
(adquisicién de datos del alargamiento de la probeta). Este encendido temprano del
sistema de adquisicion permite apreciar las posibles dilataciones-contracciones

térmicas, previas a la aplicacion de la carga mecanica.

Encender el horno, esperar a que se establezca la temperatura de trabajo. Seguidamente,

esperar 10 minutos, para homogeneizar la temperatura en su interior.

Colocar en la maquina de creep la palanca de traccion uniaxial, con los pesos calibrados
dentro de la canastilla contenedora y en la posicion de aplicacion de carga de trabajo en

su extremo. A partir de aqui se considera que comienza el ensayo de termofluencia.

8 El plano del circuito vacio-N2(g) construido se encuentra en el Anexo A.

% No es necesario, en caso de ensayo en atmosfera de aire.

10 Es decir, el gas de trabajo no se recircula, se permite su fuga al exterior del circuito, disminuyendo lo maximo
posible con el tamafio de la luz del espacio entre las paredes del recipiente contenedor de la probeta y el vastago
superior que transmite la carga mecanica a la misma.

1 No es necesario, en caso de ensayo en atmésfera de aire.
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k) El ensayo termina cuando la probeta rompe.

I) Terminado el ensayo (rotura de probeta), relevar los datos de alargamiento versus
tiempo, adquiridos en el archivo video. Relevar el grafico del ensayo, deformacion vs.

tiempo, adaptabilidad (3*2) vs. tiempo, Log(J) vs. Log(t), o el que se requiera.

Los hornos son cilindricos con un eje vertical, Figura I11-7, y cuentan con una cavidad axial

central pasante, dentro de la cual se realiza el ensayo.

1-Espiga superior de carga mecanica. 2-Termocupla. 3-Espiga inferior de carga mecanica. 4-Articulacion
cardanica. 5-Visor de temperaturas hornos. 6-Tablero de encendido hornos.

Figura I11-7 Hornos cilindricos del equipo de creep.

En dicha cavidad axial se introducen las probetas y el sistema de mordazas y vastagos, que
esta soportado por las espigas de transmision de carga, ubicadas en la parte inferior y superior
del horno. En los casos de ensayos en N2(g), se sitda en el interior de la cavidad del horno la
camara de atmasfera controlada, tubo AC, donde se coloca la probeta, sujeta por las mordazas

y los véstagos superior e inferior, respectivamente, Figura 111-10.

12 Adaptabilidad=deformacion ingenieril/tension ingenieril
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Figura 111-8 Probeta circular colocada para iniciar ensayo.

La espiga de traccion se vincula mecanicamente a la mordaza superior. La mordaza inferior
se fija al plano base robusta de la maquina, mediante una articulacion cardanica, de modo de

absorber automaticamente cualquier desalineacion vertical, para corregirla.

Todas las mordazas se fabricaron en acero auxiliar. Como se menciond, se utilizaron dos
clases de probetas, circular y rectangular, Figura I11-9 , cada probeta, segin geometria, requirié

un formato ad hoc de mordaza; los cuales, a su vez, siguieron los planos técnicos pertinentes.

En el caso de las probetas cilindricas, se utilizaron mordazas roscadas. Para las probetas
rectangulares, se utilizaron mordazas ranuradas, en las cuales la probeta se apoy6 mediante

pernos pasantes. Para visualizar los planos de las mismas, consultar Anexo A.

s
Mordazas y probeta rectangular Mordazas y probeta circular

Figura 111-9 Mordazas y probetas presentadas.

48



Las espigas de traccion, superiores e inferiores, se modificaron en el marco de la tesis para

facilitar la colocacion y retiro de las probetas.

Todas las componentes integradas a la facilidad de ensayo se disefiaron y construyeron en
la Division Fractura (planos técnicos en el Anexo A). Para esto, se utilizo acero auxiliar y, una
vez fabricadas, se peso cada una de estas piezas de modo de conocer su contribucion al peso
total aplicado a la probeta, Figura 111-10, para contrarrestarlo con la masa adecuada en la
canastilla, al accionar el brazo de palanca y garantizar que la probeta experimente la carga que

ocasione la tension mecanica requerida, segun el area de la seccion transversal de la probeta.

Todos los componentes agregados al sistema de traccion mecanica se pesaron en balanza

calibrada de laboratorio.

Figura I11-10 Pesaje de varilla extensométrica.

[11.9. Parametros de ensayo: Estimulos aplicados

[11.9.1. Carga mecanica

En cada modulo de la maquina, se emplea un sistema de brazo de palanca y pesos colgantes
calibrados, para aplicarle a la probeta una carga mecanica uniaxial constante, mostrado en la
Figura 111-11.

49



Vista general del sistema de traccién mecanica de la maquina de ensayos.
Se aprecian cuatro palancas horizontales con sus respectivos pesos.

Figura I11-11 Sistema de traccién mecanica de la maquina de ensayos.

El brazo de palanca horizontal se vincula en un extremo con la espiga superior, transmisora
de carga mecanica, y en el otro con peso calibrado mencionado, contenido en una canastilla
pendiente que se aprecia en la Figura I11-12. Las dimensiones del brazo de palanca a utilizar,
la ubicacion de su punto de apoyo, dénde pivota el brazo, y la masa del peso calibrado se

determinan mediante algoritmo establecido por la Division en ensayos previos a esta tesis.

Figura I111-12 Detalle del peso colgante en la palanca de traccion.
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[11.9.2. Control de temperatura

Para las temperaturas de trabajo, y el tiempo de rotura estimado, segun el criterio de Larson-
Miller, la energia térmica para cada ensayo se garantizé por medio de hornos cilindricos de
resistencia, que se sometieron a limpieza interna, Figura I11-13, y la constancia de temperatura
mediante un controlador PID, acoplados a relés y termocuplas, que permiten controlarla con

una precision de £ 0,1 °C.

’T‘.

1-Resistencia eléctrica. 2-Bornes. 3-Aislacién ceramica. 4-Carcasa externa de A°

inoxidable. 5-Aislamiento de amianto que envuelve a la aislacién ceramica.

Figura 111-13 Desarme del horno de creep.

Como se menciond, se actualizo el sistema de control de temperatura, mediante el reemplazo
de los relés mecanicos por relés de estado sélido; ya que estos presentan mayor velocidad de
conmutacion, no experimentan desgaste por rozamiento mecanico de sus componentes y
operan silenciosamente. Asi, la posibilidad de falla de la maquina durante el ensayo se mitiga

notoriamente y mejoran las condiciones laborales en el laboratorio.

111.9.3. Control de atmésfera

El control de composicién atmosférica en la zona de probeta se realiza con el conjunto
mordazas+probeta en el interior de una camara tubular de atmosfera controlada -tubo AC-
dentro de la cual se realizaron los ensayos. El tubo AC forma parte de un circuito neumatico

de anillo abierto® alimentado con Naz(g).

13 Es decir, el gas de trabajo no recircula, se permite su flujo hacia el exterior del circuito.
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Cada tubo AC presenta un doble proposito: garantizar estanqueidad, para generar alto vacio,

y contener al N2(g) durante el ensayo.

La estanqueidad del tubo AC, fundamental para establecer régimen de alto vacio para
extraer el aire, se garantiza mediante el sello con un anillo elastomérico (O-ring) de caucho y
grasa de vacio en el huelgo entre la pared externa del vastago superior y la interna del tubo AC,

referencia 2 de la Figura I11-14.

El tamafio del huelgo es tal que no ocasiona pérdidas significativas del gas de trabajo ni
genera rozamientos que distorsionan las mediciones del ensayo. El huelgo, sefialado en verde
en la Figura 111-15, también facilita el flujo libre del N2(g), lo que evita el ingreso de aire
externo, por efecto de presion positiva. Asi, durante el ensayo, el vastago superior se desliza
hacia fuera del tubo AC, por el alargamiento de la probeta durante el ensayo.

El tubo AC contiene al gas de trabajo durante su flujo positivo hacia el exterior atmosférico
natural. Se denomin¢ a la camara como “tubo AC”, porque su cuerpo principal consiste en un

tubo cilindrico, dentro del cual se aloja la probeta con Atmosfera Controlada.

El fondo del tubo AC posee, en su cara interna, un orificio con rosca hembra, para fijar la
mordaza inferior, referencia 6 de la Figura 111-14; y, en su cara externa, un vastago roscado,
para fijarse a la espiga inferior de traccion de la maquina de ensayos (flecha roja en la Figura
[11-14). Por el extremo superior del tubo se introduce la mordaza superior, que sostiene la
probeta por su extremo superior. La mordaza inferior sostiene a la probeta por el extremo

inferior. Todo el conjunto se desplaza libre en el interior de la camara.
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Referencias:
1-Entrada de N2(g)

2-Anillo elastomérico de sacrificio
3-Vastago superior

4-Mordaza superior (probeta circular)
5-Probeta circular

6-Mordaza inferior (probeta circular)

7-Serpentin de precalentamiento del N(g)

Figura 111-15 Huelgo para el escape controlado del gas (1) en el tubo AC montado para ensayo.
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El gas de trabajo se inyecta por el extremo inferior de la cdmara y fluye por el extremo
superior, por su presion positiva, evitando asi el ingreso de aire atmosférico natural (mezcla de
gases). Para evitar choques térmicos y pérdidas de calor dentro de la camara, el gas se
precalienta antes de ingresar en la misma, por medio del flujo dentro de un serpentin metalico
que recibe continuamente calor de las resistencias del horno. Este disefio permite precalentar
el N2(g), para evitar que absorba calor de las probetas; asi se asegura una temperatura constante
durante el ensayo, a medida que se renueva el gas por flujo positivo.

El N2(g) se provee al circuito desde una botella Dewar, conectada en paralelo con otra
similar, Figura 111-16, de modo que, en caso de agotarse, se la reemplaza por otra con carga
completa, sin interrumpir el flujo de N2(g). El plano técnico del circuito neumatico completo
vacio-N2(g), acoplado a la maquina de ensayos de termofluencia, se visualiza en el Anexo A.

1-Vélvula reguladora de presion. 2-Conexion en paralelo N2(g). 3-Botella Dewar de
N liquido; capacidad de 180 | (100 m? de gas)

Figura 111-16 Botellas de N2 conectadas para ensayo.

En los antecedentes no se discute sobre la necesidad -0 no-de evacuar la mezcla de gases
(aire) presente en el recinto del portamuestras, previo al ensayo de creep, lo que incentivo la
creatividad, inventiva y desafio cientifico-tecnolégico de construir un sistema que
efectivamente lo evacuara. Una practica comdn en estas circunstancias es, gradualmente, diluir
el aire mediante la inyeccion de gas en la cAmara de ensayos en circuito de anillo abierto. Esto
disminuye la cantidad de aire en el recinto, a expensas del aumento de la concentracién del gas

de ensayo. No obstante, en los trabajos previos no se menciona la precisién de la purga del aire
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desplazado. En este sentido, se aumenta la concentracion de nitrégeno gaseoso en el aire
presente, es decir, no se trataria de una atmasfera libre de oxigeno y demas especies gaseosas

presentes en el aire.

Durante la fase de planificacion de los ensayos, se establecié emplear N2(g) como gas de
atmosfera controlada, debido a su capacidad para prevenir la oxidacion de las muestras, la cual
se provocaria por la presencia de oxigeno en el aire. La oxidacion altera las propiedades y la
estructura de los materiales, y asi modifica significativamente la respuesta de los materiales en
un ensayo mecanico. Es por este motivo que, como parte del presente trabajo, se dotd a la
instalacion de un circuito neumatico que asegura, antes de inyectar N2(g) en el tubo AC, un

régimen de alto vacio, mediante un sistema de bombas mecanica y difusora, Figura 111-17.

1-Conexion hacia la maquina de ensayos. 2-Conexion hacia el paralelo de botellas Dewar de

N2 (g). 3-Trampa para enfriamiento de la bomba difusora. 4-Salida de alto vacio.

Figura 111-17 Conexionado de la unidad de alto vacio.

La elaboracion del procedimiento se baso en la comprension de la dindmica molecular de
los gases. Asi, la composicion del aire se configura por medio de una mezcla de gases, en la
que el N2(g) constituye una proporcion significativa (~70%). Por lo tanto, la sola inyeccion de
N2(g), sin previa evacuacion del aire contenido en la camara, podria resultar insuficiente para
eliminar por completo el oxigeno en la zona del portamuestra. Ya que, al agregar mas N2(g),
se estaria diluyendo el aire, enriqueciéndolo en nitrégeno, en lugar de desplazarlo por

completo.
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Respecto a la estanqueidad del circuito neumatico, para el control atmosférico, se utilizaron
mangueras tramadas de PVC y vélvulas esféricas manuales, una para cada médulo, de modo
que, finalizado un ensayo, se interrumpe el flujo en ese modulo, que ya no necesita; asi, se
ahorra gas y se aprovecha en los demas ensayos en curso, Figura 111-18. Ambos implementos
brindaron resultados satisfactorios sobre el funcionamiento neumatico, tanto para la inyeccion

de N2(g), a la presion de trabajo, como para la generacion de alto vacio.

Arriba: detalle de la valvula esférica

Derecha: valvulas esféricas que habilitan el flujo
de N2(g) a cada médulo de ensayo. Las flechas
indican el sentido de circulacion del gas.

Figura 111-18 Valvulas esféricas en el circuito neumatico (para alto vacio y flujo de N2(g)).

En el caso del tubo AC, el requerimiento significativo de estanqueidad para establecer el
régimen de alto vacio, previo al flujo de N2(g), demand6 una cantidad considerable de trabajo.
Para retirar el aire presente en el interior del circuito neumatico, desde la boca de la botella
Dewar hasta el interior del tubo AC, se optimizaron las estanqueidades de distintas partes del

sistema, con las particularidades constructivas y operativas que cada una requirio.

Asi, como se menciono, el O-ring elastomérico, cubierto con grasa para vacio y pegamento
del tipo resina epoxi, permitieron sellar el huelgo entre la pared externa del vastago superior y
la interna del tubo AC. Ademas, se obturaron los intersticios plausibles de incorporar aire
atmosférico natural durante el proceso de vacio, tales como: uniones de mangueras, huelgos

que generan las abrazaderas de las valvulas esféricas en la manguera, codos, tes de conexion,
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etc., y luego se coloco, donde fuera posible, tramos de camisas cilindricas sin costura
termocontraibles, para reforzar la estanqueidad, como en el extremo del serpentin, que queda

fuera del horno para conectar la manguera.

El circuito cuenta con una unidad de vacio mecanico y bomba difusora, marca Veeco VS-
9, presion nominal de trabajo: 103-10" [mbar]. La misma se reacondiciond en el marco de la
tesis, renovando componentes eléctricos y agregadndole un sensor del tipo lonémetro Bayard-
Alpert, Figura 111-19. Con esta bomba se generé la condicion de alto vacio, para evacuar el

aire, y luego inyectar el gas de trabajo en el tubo AC.

P
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Arriba: lonémetro Bayard-Alpert

Derecha: lonémetro Bayard-Alpert instalado en la

unidad de vacio y detectando alto vacio en circuito

Figura 111-19 Sensor de alto vacio.

[11.10. Parametros de ensayo: Respuestas

En el ensayo de creep se midieron los alargamientos de la probeta en distintos instantes de
tiempo. El alargamiento de la probeta se midié mediante varillas extensométricas que,
solidarias a la espiga de mecanica superior, transmiten el alargamiento lineal a un reloj
comparador, ubicado en la parte superior del sistema de extensometria. Estas varillas
extensométricas se modificaron para los ensayos de la tesis, alargandolas lo suficiente para
medir un potencial estiramiento del 100% de la longitud inicial de las probetas. Se agregaron,

a su vez, topes de seguridad en la parte superior, para evitar golpes en el reloj comparador, al
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momento de la rotura de la probeta y esto provoque la aplicacién brusca de una carga de
impacto, producto del angulo disponible de movimiento del brazo de palanca. El tiempo de
ensayo empezd a medirse mediante crondmetros, a partir de la colocacion de la carga,
registrandose el valor indicado en el reloj comparador, con un sistema de fotografia a intervalos
cada 2,4 segundos. Estos controles se relevaron en una planilla, que informa: nimero de horno,
tiempo transcurrido, deformacion lineal acumulada, temperatura y humedad relativa ambiente

al momento de la medicién.

\

En la imagen se aprecian los cuatro modulos de ensayo. Tres de ellos presentan montadas las varillas de
extensometria y el reloj comparador. Referencias: 1-Camara de fotografia. 2-Crondmetro. 3-Reloj

comparador. 4-Varilla extensométrica. 5-Horno de creep.

Figura 111-20 Adquisicion de datos durante los ensayos de creep.
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Capitulo V. Analisis y discusion de resultados

IV.1. Introduccion

En este capitulo, se analizan y discuten los criterios cientifico-tecnologicos abordados en
los disefios, desarrollos, fabricacion ad hoc y aplicacion de los componentes cuya calidad de
prestacion, en los ensayos de creep con atmdsfera controlada, se validaron por via analitica y

experimental.

La validacion analitica consistio en la estimacion de las velocidades de deformacion
estacionarias (creep secundario) desde los mapas de Ashby, previas caracterizaciones quimicas
para establecer nomenclatura y medicion de tamafio de grano. Asi, se considerd no solo el
estado termomecanico de la probeta en el ensayo (tension mecanica y temperatura) sino
también los posibles efectos de las crestas y valles de los filetes de rosca involucrados, mediante
analisis de las posibles concentraciones de tensiones y deformaciones; esto se validd ademas
mediante simulacion del estado tensional triaxial de los sistemas materiales involucrados,
considerandolos como un continuo fraccionado con elementos finitos 3D, tanto en las probetas

de geometria circular y rectangular.

Luego, se destaca la discusion acerca del efecto de la geometria de la probeta, las atmosferas
de aire y N2(g) y los pardametros del ensayo de creep sobre la velocidad de deformacion por
creep del acero ferritico analizado y su tiempo a rotura para, finalmente, abonar a la discusion

de una prediccion preliminar por el criterio de Larson-Miller.

Asi, este capitulo se presenta en cuatro apartados:

validez de los ensayos de creep,

el efecto de la geometria en atmdsfera de aire,

el efecto de la atmdsfera de nitr6geno gaseoso en la respuesta al creep, y

la prediccion por el criterio de Larson-Miller.

Las discusiones contemplan los desafios en las tareas experimental y analitica, de modo que
se validen mutuamente, seguin se avanza en la lectura, complementando asi lo presentado en el

capitulo 3 sobre el desarrollo experimental.
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IV.2. Validacion de los ensayos de creep

Plantear la validez de un ensayo de creep requiere constatar la veracidad de lo que se mide,
en este caso: el alargamiento de la probeta en el tiempo, que se pretende que exprese el creep
del material. Es decir, garantizar que la lectura del reloj comparador represente
mayoritariamente la respuesta del sistema material de la probeta, esto, con la posibilidad de
despreciar la de los materiales solidarios a la misma, que también experimentan la temperatura

y carga mecanica aplicadas.

Para esto entonces, frente a la imposibilidad de que estos materiales auxiliares no
experimenten creep, lo que se evalla es la posibilidad de que su termofluencia resulte poco
influyente en la del material ensayado. Esto se construye mediante la evaluacion de la velocidad
de deformacion estacionaria (creep secundario) de los sistemas materiales ensayados. Asi, la
validez de estos ensayos radica en que la velocidad de deformacion de la probeta resulte
significativamente mayor que la del material del conjunto tractor (mordazas y vastagos), a la

temperatura y tensién mecénica aplicadas.

Al mismo tiempo, validar las mediciones de alargamiento también implicé un analisis
empirico previo, acerca del balance térmico del conjunto en el interior de horno, para despreciar
ademas mediciones de alargamiento, o contracciones, que no manifestaran un creep por doble

estimulo termomecanico sino sélo térmico.

Por otro lado, sumado a los mecanismos de deformacion plastica por creep que se activan
en todos los sistemas materiales involucrados, en atmosfera de aire, se debe considerar la
activacion de un mecanismo de corrosion por oxidacion que, claramente, influird en los
anteriores. Por esto, se planificd y decidié que el material de los componentes accesorios
(vastagos y mordazas) presentara una despreciable oxidacion y mayor dificultad para fluir a las
temperaturas y tensiones de trabajo. Asi, se opto que, frente al acero ferritico de la probeta en

estudio, se mecanizaran ad hoc todos los componentes accesorios en acero inoxidable.

La nomenclatura estandarizada de estos aceros se establecid mediante la comparacion de
los resultados de la caracterizacion (analisis quimicos) con la informacion tabulada en el ASM
Specialty Handbook [1] en el caso del acero auxiliar, y con la norma ASTM A335 [2], en el
caso del acero espécimen (ferritico). Determinandose asi que el acero inoxidable del vastago y
mordazas resulté un AISI 310S y el de la probeta un ASTM A 335 P11.

Seguidamente, se procedio a la validacion de los ensayos de creep, tanto analitica como
experimentalmente. Analiticamente, por medio de simulaciones con elementos finitos y mapas

de Ashby, y luego, empiricamente, a través de ensayos con las mordazas y vastagos sin la

61



probeta del acero ferritico en estudio, reemplazando en su lugar por un vastago de rosca macho,
que mantuviera en contacto las superficies de ambas mordazas. Se comprobd que no se
manifestd creep, y que las fluctuaciones en alargamiento se debieron al efecto sélo de la
temperatura, hasta que el sistema alcanzé su equilibrio térmico. Esto permitié determinar el
tiempo de termalizacion previo al ensayo, que se adoptdé como 10 minutos, una vez alcanzada

la temperatura de trabajo.

Se constataron las diferencias de velocidades de deformacion estacionaria entre materiales,
por medio de los mapas de Ashby. Para esto, se consideraron no sélo las condiciones de
temperatura y tensiones mecanicas aplicadas a la probeta sino también las configuraciones de
tensiones, a la misma temperatura de trabajo, como consecuencia de posibles concentraciones
de tensiones en las crestas y valles de los filetes de las roscas involucradas, con volimenes
diferentes de material, segln criterios de mecanica de fractura, que considera al material como
un continuo, y que luego se evaluaron por simulacion de elementos finitos, que no considera
al material como un Gnico continuo sino como un ensamble de elementos continuos en el

espacio 3D, segun geometria y dimensiones afines.

Por otro lado, empiricamente, la velocidad de termofluencia del material ensayado se estimo
a partir del gréafico deformacion ingenieril vs. tiempo, de los ensayos realizados en laboratorio,
una comparacion con lo que Ashby pronostica en sus mapas resulté de gran importancia, sobre
todo considerando que dichos mapas no mencionan su validez si se activan otros fendmenos
durante el creep, como la oxidacién, por ejemplo; tampoco si se modifica la geometria de la

seccion transversal de la probeta, ain con la misma tension aplicada.

Como se presentd, en esta seccion del capitulo, se abordan el analisis y discusion de la
metodologia empleada para garantizar que la medicion del alargamiento durante el ensayo de
creep refleje la deformacion especifica del acero espécimen, y no la del conjunto tractor
compuesto por mordazas y vastagos. El creep resulta inherente a todos los materiales, por lo
que resulta esencial medir la velocidad de deformacion en los aceros espécimen y auxiliar, para
asegurar que el fenomeno de fluencia ocurra predominantemente en la probeta, permitiendo la

validacién de que el alargamiento medido en el reloj comparador corresponde a la misma.

Como se mencion0, para validar los ensayos, se estimaron analiticamente las velocidades
de deformacion, tanto del acero espécimen como del acero auxiliar y, posteriormente, se

verificaron experimentalmente mediante pruebas piloto con ensayos en laboratorio.

La estimacion analitica de la velocidad de termofluencia en las condiciones de ensayo se
realiz6 con los mapas de Ashby. Para el material de que se trate, cada mapa de Ashby registra

el mecanismo de deformacion mayoritariamente activado y estima las velocidades de
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deformacion. Los parametros de entrada a cada mapa son: el tamafio de grano, la temperatura
homologa del material -es decir, la temperatura de trabajo, normalizada con la temperatura
absoluta de fusion, Tr-y la tension de trabajo, normalizada con datos de tabla [3].

Se realizaron entonces mediciones del tamafio de grano de los aceros auxiliar y espécimen,
seguidas de sus analisis quimicos. Posteriormente, se seleccionaron los mapas de Ashby
pertinentes de la bibliografia disponible [3], segiin mejor se ajustaban a las caracteristicas de
los aceros en estudio. Particularmente, para estas primeras estimaciones de las velocidades de
deformacion, se consultaron mapas de para tamarios de grano promedio de 50 y 200 pm, para
el acero auxiliar, y 100 um para el acero espécimen; siempre en las condiciones operativas que

serian aplicadas en los primeros ensayos previstos.

Se consideraron, asimismo, las posibles concentraciones de tensiones en la cadena
cinematica de vastagos, mordazas y probetas, lo que resultaria en la activacion de mecanismos
de deformacién plastica por creep con mayor protagonismo que en el acero espécimen (P11)
en sitios alejados del alma de la probeta, como en las crestas y valles de los filetes de roscas
involucrados, tanto en probeta cilindrica como rectangular, segun criterios del handbook

especifico al respecto [4].

En la Figura V-1 se visualizan los filetes de rosca analizados, donde se contempl6 que la
concentracion de tension ocurre 3,85 veces el valor de la tension remota a dicha zona de
concentracion, es decir: ogmpiificada = 3,85 Oremotq- LA t€NsioN remota se considera como
aquella que se produce lejos del filete, en un cilindro sélido continuo del mismo didmetro que

el externo de la rosca.

Para el abordaje de las concentraciones de tensiones en la probeta rectangular, se estudio el
caso por simulacién del continuo con elementos finitos 3D, junto a la circular, para confirmar

lo planteado por el handbook y los mapas de Ashby.
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03 = 3,85. 0remotaz =

Figura IV-1 Tensiones por entalla de rosca.

Asi, de acuerdo al handbook consultado [4] se establecieron los factores de concentracion
por rosca, para estimar las tensiones o1, 62, o3, que figuran en Tabla IV-1 a partir de la
geometria de las piezas y cargas uniaxiales representativas de los ensayos. Para el caso del
acero inoxidable de las mordazas y vastago, AlISI 310S, se utilizé el mapa de Ashby de un

inoxidable 304, por resultar el mapa disponible del acero mas cercano en composicion.

Tabla V-1 Cargas y tensiones calculadas, para entrada a los mapas de Ashby.

Carga Vastagos; Mordazas; Probetas;
T uniaxial Ocreep Inox 304 Inox 304 P11
tedrica o1 G2 03
°C N MPa MPa MPa MPa
582 106,14 193 106,14 104,5 267,5
637 42,9 78 42,9 42,23 108,1
758 20,35 37 20,35 20,03 51,3
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Con los valores estimados, se consultaron los mapas de Ashby que se presentan en la Figura

IV-2 y Figura V-3, en rojo se indican el nombre del mecanismo dominante de creep.
Resulta pertinente destacar el parrafo del punto 1.4 del libro de mapas de Ashby [3]:

“...Uno debe ser cuidadoso de no atribuirle a los mapas mucha precision.
A pesar de que son lo mejor que podemos presentar, ellos estan lejos de la
perfeccion o completitud. Todas las ecuaciones en las siguientes secciones, y
los mapas construidos con ellas, deben adoptarse sélo como una primera

aproximacion. Los mapas no son los mejores (tampoco los peores)...”
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Fig. 8.7. A 1% Cr-Mo-V steel, of grain size 100 pm, showing data.

Figura IV-2 Mapa de Ashby, para el acero P11, consultas marcadas en lapiz.
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Figura 1V-3 Mapas de Ashby, para el acero inoxidable AISI 310S, consultas marcadas en lapiz.
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A continuacién, se presentan en la Tabla V-2 los valores analiticos de las velocidades de
deformacion estacionarias, €'= de/dt, segin los mapas de Ashby [3] de aceros cercanos en

composicion a los de esta tesis.

Tabla V-2 Prediccion analitica de las velocidades de creep secundario, salida de los mapas de Ashby.

Tem Temp. Vastagos Mordazas acer:';bz::nen'
P- normalizada acero auxiliar; inox 304 acero auxiliar; inox 304 P:l !
de/dt
= de/dt | de/dt - de/dt | de/dt - DE/
T T[K]/(1810K) 0'1/ Dgrano Dgrano o> / (Z*IJ.) Dgrano Dgrano 0_3/ Ng]I:EgS
2% ~50um | ~200um ~50 um | ~200 pm

(2%p) M M M H (2*1) .

°C K/K MPa st st MPa st st MPa st
582 0,472 9,85.10* | 3,00.10%° | 1,00.101° | 9,70.10* | 7.10°1° 1010 2,5.103 | 2.10°%

637 0,503 4,18.10*| 1,00.10° | 1,00.10%° | 4,12.10* 10° 10° 1,05.1073 10°
758 0,570 2,24.10*| 8,10.10° | 2,00.10%° | 2,21.10* - 2.10° |5,66.10*| 10.10°

En todas las condiciones propuestas, se observa que las velocidades de deformacion del
creep estacionario del acero espécimen resultan analiticamente mayores que las del acero
auxiliar, lo cual validarian a las mediciones del alargamiento como representantes del material

de la probeta creep.

Por otra parte, la simulacion del estado tensional triaxial de von Misses'* del conjunto
probeta+mordazas+vastago por elementos finitos se baso en considerar la respuesta elastica
inicial de los materiales, es decir, al comienzo del ensayo de creep. Esto, entendiendo que,
aunque la distribucion del gradiente de tensiones se modificaria durante el proceso de
deformacion plastica, sin embargo, no de manera significativa como para descartar este estado
tensional y considerarlo para que brinde los valores iniciales desde los que partiran las
tensiones ocasionadas por las cargas y temperaturas aplicadas, con las posibles concentraciones
de tensiones, cuyos valores resulten mayores que los esperables en la probeta (112 MPa a
652 °C en estas simulaciones) y entonces esto se constituya en un motivo de activacion de

mecanismos de deformacidn plastica por creep en zonas alejadas de la probeta en estudio.

Justamente, son estas tensiones elasticas de von Misses las que se compararan con los limites

de tensiones al comienzo de las deformaciones plasticas, cuando comienza el creep.

Sibien en el ensayo a 112 MPa, de los cuatro ensayos de creep seleccionados para el analisis
del efecto de la geometria de la probeta y la atmosfera controlada, la temperatura fue de 597 °C;

14 E| criterio de von Misses, para valorar el estado triaxial de tensiones de un sélido estructural, refiere a un valor
de tensidn efectiva o equivalente proporcional a las tensiones principales (axiales y de corte) en el elemento finito
analizado. Asi, se aduce a que la falla elastica de un material ddctil ocurre por distorsion del elemento y su tension
efectiva supera un valor umbral, generalmente adoptado como el de la resistencia mecanica de dicho material.
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para evaluar el campo tensorial de von Misses que se generaria en una configuracion de
solicitacion térmica més exigente para el material, se simulé a 652 °C; ya que la temperatura
debiera resultar protagonista en la activacion de los mecanismos de creep, entonces si la

maxima tensién simulada ocurre en el material P11 a esta temperatura, con mas razén a 597 °C.

Asi, el equipo de la Division Estudio y Ensayo de Componentes Estructurales (EECE)*®
utilizé el médulo structural analysis, del paquete ANSYS 19.2 (WorkBench), con los planos
técnicos pertinentes (Anexo A) y los valores de las constantes elésticas y densidad a 652 °C

como parametros de entrada en la simulacion, Tabla IV 3, para construir las simulaciones

Tabla V-3 Pardmetros de entrada para la simulacion en el rango eléstico.

Véstagos y mordazas Probeta; Pernos para
Temp. Parametro acero auxiliar; inox acero espécimen; probeta
30416 P11 rectangular'®
Maédulo elstico E [GPa] ~150 ~140 ~145
652 °C | Médulo de Poisson v ~0,38 ~0,4 ~0,4
Densidad p [g/cm®] ~8 ~7,85 ~7,9

Con la ventaja de las simetrias geométricas, se asume simetria fenomenolégica estructural:
los campos mecéanicos de tensiones y deformaciones resultan simétricos en volumenes
simétricos de los materiales. Entonces, desde la mecénica del continuo, se simulan cuartos o
medios de los volimenes comprendidos en las estructuras de los componentes, para luego
vincular la totalidad del material real mediante la simetria en cuestion, y construir asi las

imagenes que expresen la simulacion en 3D del conjunto analizado.

De este modo, desde la Figura 1V-4 a la Figura IV-9 se muestran imagenes de la simulacién
de la distribucion de tensiones de von Misses en el rango elastico de todo el conjunto, para la
probeta circular, tras aplicar 112 MPa (1,12. 108 Pa) de tension mecénica uniaxial, distribuidos

homogéneamente en la seccidn transversal de la probeta (color rojo).

15 perteneciente al Departamento Ensayos No Destructivos y Estructurales (ENDE) de la Gerencia de Desarrollo,
Ensayos y Gestion de Vida la gerencia de Area Energia Nuclear de la CAC-CNEA (Argentina).

16 High Temperature Characteristic of Stainless Steels, A Designers” Handbook Series, N° 9004, American iron
and steel institute.

" EPRI, The Grades 11 and 12 Low Alloy Steel Handbook: 1%Cr¥%Mo, 1Cr¥2Mo, 13CrMo44, 620/621, STPA
22/23, 2007.

18 Se desconoce el fabricante. Para los pernos se emplearon los extremos cilindricos de las mechas con el didmetro
que generaron los orificios pasantes pertinentes. Se adoptan valores promedios de los dos casos anteriores.
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Espiga mecanica  Vastago Mordaza Probeta

Figura 1V-4 Simulacién de la tension mecénica aplicada de 112 MPa en la seccion transversal de la
probeta cilindrica, en su zona media.

En la Figura 1V-5 se aprecia que las tensiones maximas no se localizan en los filetes de rosca
de la cabeza de la probeta sino en su zona dtil. La mayor tension simulada ocurre hacia el
extremo de la probeta, y es de ~118 MPa, ~6 MPa superior a la aplicada. Esto resulta alentador,
ya gue indica que, superado este estado elastico simulado, la fluencia (escurrimiento plastico)
se produciria en el alma del acero ferritico P11, y no en los vastagos y/o cabeza de acero
inoxidable AISI 310S. Excelente diagndstico de la simulacion, ya que las probetas cilindricas

rompieron cerca de alguno de sus extremos.

)

Figura IV-5 Simulacién del campo tensorial elastico de von Misses en un cuarto de la probeta circular,

generado los 112 MPa de tensién mecanica aplicada en la seccidn transversal de su zona media, a 652 °C.
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A: Static Structural
Equivalent Stress

Type: Equivalent (von-Mises) Stress
Unit: Pa

Tirne: 1

20/08/2024 08:32 p.m.

1.1815e8 Max

. 1.0503e8

. 9.1916e7

. 7.8798e7
6.568e7

= 5.2562e7

. 3.9444e7
2.6326e7

H 132087

90404 Min

Figura 1V-6 Vista lateral en corte de la simulacion del campo tensorial elastico de von Misses en el
conjunto probeta+mordaza+véstago, generado por los 112 MPa de tensién mecénica aplicada en la
seccion transversal de la zona media de la probeta, a 652 °C.

(= [ | | [ [ =
1.1815e8Max  0.1916e7 6.5687 3.9444e7 1320827
1.0503e8 7.87987 5.2562e7 2.6326e7 90404 Min
A: Static Structural
Equivalent Stress
Type: Equivalent (van-Mises) Stress
Unit: Pa
Time: 1

Figura 1V-7 Vista lateral en corte de la simulacién del campo tensorial elastico de von Misses en la

cercania de la probeta, generado por los 112 MPa de tensién mecénica aplicada en la seccidn transversal

de la zona media de la probeta, a 652 °C.

70



[ [
56667 EEZED

|
11815e8Max _ J.1916e7

6. 7 1320827

1.0503e8 7.8798¢7 5.2562¢7 2.6326e7 90404 Min
A: Static Structural
Equivalent Stress
Type: Equivalent (von-Mises) Stress
Unit: Pa
Time: 1
26/08/2024 02:31 p.m.

Figura V-8 Vista en perspectiva del mallado para la simulacién por elementos finitos del campo tensorial
elastico de von Misses del conjunto probeta-mordaza-vastago, generado por los 112 MPa de tensién
mecanica aplicada en la seccion transversal de la zona media de la probeta, a 652 °C.

A: Static Structural
Equivalent Stress
Type: Equivalent (von-Mises) Stress
Unit: Pa

Time: 1

26/08/2024 02:30 p.m.

1.1815e8 Max
105038
9.1916e7
7.8798e7
6.5687
5.2562e7
3.0444e7
2.6326e7
1.3208e7
90404 Min

Figura 1V-9 Vista en perspectiva con corte de la simulacion, sin el mallado de elementos finitos del
conjunto, del campo tensorial eléstico de von Misses, generado por los 112 MPa de tensién mecénica

aplicada en la seccion transversal de la probeta en su zona media. Se indica la tensién maxima con una
flecha roja (118,15 MPa).
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Figura IV-10 Vista en perspectiva de la simulacion del campo tensorial eldstico de von Misses, sin el
mallado de elementos finitos, del conjunto, generado por los 112 MPa de tensién mecéanica aplicada en la
seccidn tranversal de la probeta en su zona media. Se indica tensién méaxima con flecha roja (118,15 MPa).

Para el caso de la probeta rectangular, el analisis de las posibles concentraciones de
tensiones resulta diferente al caso anterior, asi, se recurri6 directamente a la simulacién del
campo tensorial de von Misses por elementos finitos generados por los 112 MPa, aplicados en

la seccidn central de la probeta, en su zona media, Figura I\V-11.

Figura 1V-11 Simulacion de la tensién mecénica aplicada de 112 MPa en la seccion transversal de la
probeta rectangular, en su zona media.
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La Figura IV-12 muestra una vista frontal al espesor de la probeta de la simulacion por
elementos finitos, pero no permite vislumbrar los sitios de mayores tensiones, expresados en

color rojo en la barra del gradiente de tensiones de von Misses.

A: Static Structural

Equivalent Stress

Type: Equivalent (von-Mises) Stress
Unit: Pa

Tirme: L

Custom Obsolete

16/08/2024 02:26 p.m.

3.1548e8

3.0745e8 Max

. 2.4538e8
. 2.1034e8
. 175298
1.4024e8
. 1.052e8
. T.0151e7
n 3.5104e7
57525

Figura IV-12 Vista lateral de la simulacion por elementos finitos del campo tensorial elastico de von Misses
del conjunto cabezal, perno y probeta. Se aprecian las mayores tensiones sobre la probetay en el perno, donde
esta se apoya.

En cambio, la Figura 1\V-13 presenta una vista de la simulacién que permite vislumbrar los
sitios de concentracion de las maximas tensiones. Estos se ubican sobre el apoyo directo de la
probeta y, como en el caso de la probeta cilindrica, el material que fluiria es el acero P11, y no
el del perno o el del cabezal. Su valor maximo ronda los ~295 MPa, frente a los ~112 MPa
aplicados, ~183 MPa extras. Eventualmente, una pequefia deformacion plastica en el perno no
invalidaria la medicion en el reloj comparador, ya que las deformaciones en el contorno circular
que no resultan paralelas al eje de aplicacidn de carga, no se solapan con las que registra dicho
instrumento. Ademas, frente a una apreciable deformacion plastica del perno, se deberia
conocer su curso durante el ensayo, ya que seria equivocado asumir que debiera restarsele a los

valores de alargamiento el total final que se apreciara en el mismo.
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Figura 1V-13 Vista transversal de la distribucién del campo tensorial de von Mises por simulacion de elementos
finitos de la probeta rectangular y ambos pernos de apoyo.

Para una mejor apreciacion de la realidad 3D del ensayo, la Figura 1VV-14 muestra que las
concentraciones de las méximas tensiones de von Mises no se establecen en todo el ancho de
apoyo de la probeta rectangular sobre los pernos, sino solamente en sus aristas circulares. Mas
alentador adn, ya que la deformacion pléastica por creep en esa zona no aportara
significativamente a la del alma de la probeta. Es decir que esos 183 MPa de von Misses extras
se generan en poco volumen de material, y alejado de la zona dtil. La Figura IV-14 muestra la
distribucion de tensiones elasticas de von Misses del conjunto real sélido en 3D, en vista

perspectiva.

Esto permite destacar que, si bien se plantea ingresar a los mapas de Ashby para tensiones
generadas en el volumen del material en valores distintos a los que se aplica al alma de la
probeta, como los que se estimaron por concentracion de tensiones no por simulacion por
elementos finitos sino por criterios de mecanica de fractura en borde de filete, se debe recordar
que dichos mapas se construyen con lo que ocurre en la probeta y no en pequefios volimenes

de material, alejados de dicha alma.
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A: Static Structural

Equivalent Stress

Type: Equivalent (von-Mises) Stress
Unit: Pa

Time: 1

Custom

Max: 3,1548e8

Min: 57525

14/08/2024 04:28 p.m.

2.9498e8
2.6222e8
2.2945e8
1.9669¢8
1.6393e8
L3117e8
9.8406e7
6.5645e7
3.2883e7
1.2074e5

Figura 1V-14 Vista en perspectiva de la distribucion del campo tensorial elastico de von Mises simulado

por el mallado 3D con elementos finitos, luego de aplicar 112 MPa en la seccion transversal de la probeta,
en su zona media.

A: Static Structural

Equivalent Stress

Type: Equivalent (von-Mises) Stress

Unit: Pa

Tire: L

Custom Obsolete

16/08/2024 02:27 p.m,
3.15488

3.0745e8 Max

2.4538e8
2,1034e8
175298
140248
1.052e8
T.0151e7
3.5104e7
57525

o

Figura 1V-15 Vista en perspectiva de la simulacion del campo tensorial de von Misses por elementos
finitos, sin el mallado, del conjunto probeta-pernos-cabezal.

75



Hasta aqui se discutio la estimacion analitica de las velocidades de deformacion por creep,
segun mapas de Ashby, con las posibles concentraciones de tensiones, por criterios de
mecénica de fractura y por simulacion con elementos finitos del campo eléstico de tensiones
de von Misses. La determinacion experimental de dichas velocidades se llevo a cabo tras la
finalizacién de los ensayos correspondientes, lo que permitio analizar el posible efecto de la
geometria de la seccidn transversal de las probetas, y la comparacion con las estimaciones

analiticas.

IV.3. Efecto de la geometria en atmoésfera de aire

Para analizar el efecto de la geometria de la seccion transversal de la probeta del acero P11
en su respuesta al creep, se evalGan los posibles cambios en las velocidades de deformacion
para geometrias diferentes, en los graficos de creep relevados del ensayo experimental, y las
superficies de fractura, en la zona de la estriccion y rotura de las probetas. Para este apartado,
se comenzd con ensayos en atmdsfera de aire para varias probetas de geometria circular; luego,
se establecieron cuatro condiciones de analisis para dilucidar comparaciones con los de

geometria rectangular.

IV.3.1. Velocidades de deformacion

Se estimaron las velocidades de deformacion al comienzo del ensayo (inicio del creep
primario) y en el estado estacionario (creep secundario). La metodologia empleada consistid
en la representacion grafica de la deformacién ingenieril en funcién del tiempo de ensayo.
Posteriormente, se aplico un analisis de regresion lineal en las regiones de comienzo del creep
primario y en el creep secundario de cada grafico respectivamente. La pendiente de estas rectas
proporciono las velocidades iniciales de deformacion para creep primario y secundario, en s,
correspondientes a la derivada de la deformacion ingenieril con respecto al tiempo de ensayo
en cada region, ofreciendo asi una medida cuantitativa de los fenémenos de termofluencia en
la probeta en el tiempo. La Figura 1V-16 muestra el caso para el ensayo en probeta circular a
597 °Cy 112 MPa.
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Figura IV-16 Esquema grafico sobre la valoracion de las velocidades de deformacion.

Los graficos de todos los ensayos, con su respectiva estimacion analitica de velocidad inicial

de creep primario y secundario, se presentan en el Apéndice 2.

La Figura I\V-17 presenta un grafico con las respuestas al creep de los ensayos en atmosfera
de aire, para las dos geometrias de la seccion transversal de las probetas. Inserto en el mismo,
se muestran los creeps primarios e inicio de los secundarios de los primeros ensayos, algunos
de corta duracién y sin llegar a rotura por motivos experimentales, pero que sirvieron para

estimar las velocidades de deformacion en ambos casos. La Tabla 1V-4 resume dichos valores.
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Figura IV-17 Respuesta al creep en atmésfera de aire.

Tabla 1V-4 Velocidades de deformacion inicial y estacionaria en atmdsfera de aire.

Temperatura| Tension Geometria | Velocidad experimental de
seccion deformacion por creep
[°C] [MPa] transversal de/dt [s7]
de probeta Primario Secundario
(inicio) (g'=cte.)
Circular ~1,3.107 ~1,5.108
597 112
Rectangular ~9,6.107 ~2,51.10°
53 . ~8,4.10°¢ ~3,7.107
Circular
652 - ~1,85.10¢ ~5,5.108
Rectangular ~5,2.10% ~9,3.10°¢
24 . ~1,5.10% ~6,7.107
758 Circular -
37 ~1,7.10°3 ~Sin dato

Para todos los casos de la probeta con geometria circular ensayada en aire, aumentar la
temperatura, independientemente de la tension mecanica, implicé un aumento de la velocidad
de deformacion en el creep estacionario (secundario). Independientemente de la tension y la
geometria de la seccidn transversal, la velocidad de deformacion inicial (inicio del creep
primario) disminuyo entre 1 y 4 6rdenes de magnitud con el aumento de la temperatura, dando

cuenta del ablandamiento, pérdida de rigidez, en la respuesta inicial elastica.
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Mientras que en el secundario disminuyé entre 1 y 2 6rdenes de magnitud, respecto del
ensayo a menor temperatura (597 °C). Para la geometria rectangular, aumentd la velocidad de
deformacion en ambos creeps, inicial del primario y secundario, respecto de la cilindrica en
iguales condiciones experimentales; aunque resultdé mas notorio a la mayor temperatura
(652 °C), donde se incrementaron 1 y 2 6rdenes de magnitud. La probeta de seccion rectangular

rompié en menor tiempo que la circular.

Ademas del efecto de la geometria de la seccion transversal de la probeta sobre las
velocidades de deformacion, también se discute su efecto sobre el tiempo a rotura y superficie
de fractura, y ademas para analizar el efecto de la atmosfera de trabajo sobre la respuesta al
creep, se adoptan dos casos de estudio, de modo tal que, de uno a otro, la tendencia en
temperatura es opuesta a la de la tension mecéanica aplicada, es decir, cuando aumenta la
temperatura, disminuye la tension mecanica y viceversa. 652 °C y 69 MPa — 597 °C 112,4
MPa.

De esta manera, se establecieron cuatro situaciones de comparacién entre geometrias,
tensiones mecanicas y temperaturas aplicadas, tanto en aire como en nitrégeno. Ya se menciond
que utilizar atmosfera circundante a la probeta libre de O2(g), como una de N2(g), impediria el

fenémeno de oxidacion.
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Figura 1V-18 Efecto de la geometria de la seccion transversal de la probeta de acero ferritico
P11 sobre la respuesta al creep en atmoésfera de aire.

Asi, se resumen en la Tabla IV-5 las velocidades de deformacion estacionarias para los

cuatro casos de estudio.

Tabla 1V-5 Velocidades de deformacion estacionaria de los cuatro (4) casos de estudio,
seglin ensayos en laboratorio y mapas de Ashby.

Velocidad
Geometria experimental de
Tem Tension seccion deformacion por creep Tiempo
[oc]p " | mecanica | transversal | Atmosfera (ensayos) experimental
o [MPa] de e'=de/dt [s7] arotura
probeta Primario | Secundario
(inicio) (g'=cte.)
Circular ~1,3.107 | ~1,5.108 29 dias
597 112 -
Rectangular x ~9,6.107 | ~2,51.10° 15 dias
ire
Circular ~1,85.10%| ~5,5.10°® 9 dias
652 69
Rectangular ~5,2.10% | ~9,3.10°° 6 horas

Como primera observacion, para la misma geometria, haber aumentado la temperatura en
55 °C y disminuido la tensién mecanica en 43 MPa produjo, en ambos casos, una disminucion
del tiempo a rotura, con el aumento de la velocidad de deformacion estacionaria para esto,
efecto que se acentudé mas en la probeta rectangular. En todos los casos, la velocidad de

deformacion estacionaria aumento con el aumento de la temperatura.
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Como segunda observacion, modificando la geometria de la seccion transversal de la
probeta, en ambos casos de estudio, se aprecia que, para la probeta rectangular, el tiempo de
rotura disminuye notablemente, con la notable mayor velocidad de deformacion estacionaria
de su ensayo analogo en la probeta circular, esto se acompafio de una oxidacion mas agresiva,
que se mostrara en el anélisis de la superficie de fractura; resultados que habilitaron discusiones

con colegas del sector nuclear argentino®®.

IV.3.2. Superficies de fractura

En todos los casos ensayados en aire, se observo la formacion de una capa apreciable de
6xido, més enfaticamente en la zona de fractura. Tal como se muestra en las fotografias de las
Figura 1VV-19. Mientras que en la superficie de fractura de la probeta circular se aprecia una

fractura copa-cono, en la rectangular se revelan bandas superficiales de deformacion.

Figura 1V-19 Superficies de fractura de probetas circular
(superior) y rectangular (inferior), a 652 °C, 69 MPa.

19 A.l. Mendoza, E.P. Chomik, C.D. Arenas, D.F. Ciriani. Influencia de los parametros de ensayos de creep a
un acero para uso nuclear. XLVII Reunion anual de la Asociacion Argentina de Tecnologia Nuclear. Del
27/11/2023 al 1/12/2023. Centro Cultural Kirchner (CCK). CABA, Argentina.
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IV.4. Efecto de la atmosfera de N2(g)

Para analizar el efecto de la atmosfera de nitrdgeno gaseoso sobre la respuesta al creep, se
evalUan los cambios en las velocidades de deformacion, en los graficos de creep relevados del
ensayo experimental, y las superficies de fractura, en la zona de la estriccion y rotura de las
probetas. Para este apartado, se respetaron las cuatro condiciones de analisis establecidas, para

atmosfera de aire, y asi vincular comparaciones cambiando solamente la atmdsfera.

IV.4.1. Velocidades de deformacion

La primera apreciacion cualitativa, en cuanto al efecto de la geometria sobre las velocidades
de deformacion estacionaria con atmdsfera de nitrégeno, es que, y al igual que con atmdsfera
de aire, las probetas rectangulares fluyeron a mayor velocidad que las cilindricas en iguales

condiciones de tensién y temperatura; como asi también rompieron antes, Figura 1V-20.
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Figura 1V-20 Efecto de la geometria de la seccién transversal de la probeta de acero ferritico
P11 sobre la respuesta al creep en atmoésfera controlada de nitrégeno (N2(g)).

A continuacion, se transcriben todos los datos de velocidad de deformacion obtenidos

experimentalmente de los ensayos de creep. Se incluye, cuando corresponde, la comparacion
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de estas velocidades con las velocidades obtenidas mediante el analisis de los mapas de Ashby

(Figura 1VV-2), para el acero P11 en las condiciones de ensayo de la Tabla I1V-6.

Tabla 1V-6 Velocidades de deformacion experimentales y de Ashby y tiempo a rotura, segln atmdsfera.

Geometria Velocidad experimental Velocidad analitica
T Tensié e de deformacion por de deformacion por Ti
e_||”_np. ension tr;?w(;c'grr;al At creep (ensayos) creep (Ashby) Ir%TprC;a
°C] [M(IT:’a] d\g ' e'=de/dt [s!] e=de/dt [s] (enS:yOS)
probeta Primario | Secundario Secundario
(inicio) (g'=cte.) (g'=cte.)
- Aire | ~1,3.107 ~1,5.108 ~9.10%0 ~29 dias
ircular
597 112 Nz(g)| ~3,7.10° | ~1,97.10° No corresponde ~1,4 horas
o | Aire | ~9,6.107 ~2,51.10° ~9.10%0 ~15 dias
ectangular
s N2(g) | ~6,47.10° | ~3,05.10° No corresponde ~25,9 min
Cireul Aire | ~1,85.10 ~5,5.108 ~10° ~9 dias
ircular
-~ . N2(g) | ~1,31.10° | ~2,65.107 No corresponde ~24,2 horas
Rect | Aire | ~5,2.10° ~9,3.10 ~10° ~6 horas
ectangular
s N2(g) | ~9,26.10° | ~8,98.10° No corresponde ~39min

Contrariamente a lo esperado, el tiempo a rotura de las probetas ensayas en atmdsfera

nitrégeno resultd sensiblemente menor que su analogas en aire, a pesar de no haber

experimentado oxidacion.

Al igual que en aire, en nitrégeno las probetas rectangulares fluyeron mas rapidamente que
las circulares, aunque con velocidades de deformacion inicial del mismo orden de magnitud a
la menor temperatura, 597 °C, y tan s6lo a 1-2 6rdenes de magnitud més rapido a 652 °C tanto
el inicial como el secundario. El efecto térmico de aumentar la temperatura tan sélo 55 °C,
disminuyendo la tensién mecénica en 43 MPa, sobre la velocidad de deformacion del creep
secundario resultdé mas relevante en la probeta circular en atmoésfera de aire, con una
disminucion de 2 érdenes de 6rdenes de magnitud, lo que se tradujo en un mayor tiempo a
rotura, incluso para todos los ensayos en atmosfera de aire, esto atrajo la atencion de colegas
de la ciencia y tecnologia de materiales, con quienes se enriquecio la interaccion con la

comunidad.?°

Al mismo tiempo, al comparar las velocidades experimentales de deformacion estacionaria

en atmasfera de aire con la estimacion del mapa de Ashby (que no especifica geometria de la

20 c.D. Arenas, A.l. Mendoza, E.P. Chomik, D.F. Ciriani. Efecto de la atmosfera en las propiedades
viscoelasticas de creep en un acero tipo P11. XXII Congreso Internacional de Metalurgia y Matedriales de la
SAM-CONAMET-SOCHIM. Del 6/8/2024 al 9/8/2024. Ciudad Universitaria. CABA, Argentina.
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seccion transversal de la probeta sino sélo el tamafio promedio de grano), dicha prediccion
resulté més afin a la probeta circular, en 1-2 6rdenes de magnitud, respecto de la obtenida
experimentalmente; también Ashby predijo que, a mayor temperatura, dicha velocidad
aumento, aunque levemente. Si bien en dicho documento [3] no se especifica el tipo de probeta,
solo algun dibujo alusivo a una probeta circular, se asocia con estos resultados que habrian

utilizado probetas circulares para la construccion de dichos mapas.

El plan experimental permitio identificar tendencias claras en las respuestas al creep, segun
atmosfera y geometria de probeta, en funcion de los pardmetros especificos de ensayo. Cabe
recordar que, al tratarse de ensayos preliminares, la cantidad total de ensayos llevados a cabo
es insuficiente para concluir una tendencia general definitiva. Se menciona a continuacién lo

observado.

IV.4.2. Superficies de fractura

La primera y destacable observacion de la superficie de fractura, y de la probeta ensayada
en general, es que no se activo la oxidacion durante los ensayos de creep en atmdsfera
controlada de nitrogeno. En la fotografia de la Figura IVV-21 se aprecia esta notable diferencia

con los ensayos en atmdsfera de aire, para el ensayo a 652 °C y 69 MPa.

Geometria Circular Rectangular
Atmésfera
. \\Capa
Aire de -~

[£70%N,(g)] /oxido

Nitrégeno
[2100% Ny(g)]

Figura 1V-21 Efecto de la atmésfera sobre las superficies de fractura de probetas circular (izquierda) y
rectangular (derecha), a 652 °C, 69 MPa.

Tal y como lo anuncié la simulacion por elementos finitos del estado tensorial elastico de
von Misses, la probeta circular siempre rompi6 por medio de una estriccion que se formé cerca

de alguno de los extremos de la probeta, independientemente de la atmosfera. En contraste, la
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rectangular, siempre rompid en su zona media, a pesar de que la simulacion por elementos
finitos determind que se producia una concentracion de tension en las aristas circulares de los
arcos sobre los que la misma se apoya en los pernos. Para sopesar estas observaciones, debe
recordarse que la simulacion del campo tensorial de von Misses es en el rango elastico, por lo
tanto, tampoco se considera la cinética del flujo plastico que se activa durante del ensayo de

creep.

En este sentido, el contraste ocurre en la probeta rectangular, que resulté la mas
agresivamente oxidada en aire, la que rompe antes que la circular en ambas atmdsferas, pero
la que rompe en su zona media, algo a favor para esta geometria, desde el punto de vista del

criterio general de validez de un ensayo mecanico: que la probeta rompa en su zona media.

En sintesis, los mecanismos de deformacion plastica por creep no se lentifican por la
ausencia de oxidacion, antes, se aceleran. Esto conlleva a una reflexion de compromiso, segun
se requiera el material para tal o cual aplicacion: se evita la oxidacion, a costa de que el material

fluya més velozmente; o se prolonga la vida util, a costa de que el material se oxide.

IV.5. Prediccién de fin de vida atil con el criterio de Larson-Miller

Se realizaron 14 ensayos, con el objetivo de evaluar la validez del criterio de Larson-Miller
para predecir tiempo de fin de vida Gtil. EIl propoésito de esta decision fue, en principio, obtener
una cantidad suficiente de datos experimentales que permitieran confirmar o descartar una
posible tendencia lineal en el plano de Larson-Miller (relacionando la carga mecéanica aplicada
con el Pardmetro de L-M). Se propuso, entonces, establecer un vinculo entre tiempo de rotura,

la tension y la temperatura aplicada.

Como se menciono, se establecié una duracion de aproximadamente 168 horas por ensayo
(una semana), con el proposito de cumplir con los plazos predefinidos para la investigacion.
Sin embargo, los tiempos planificados no se ajustaron conforme a lo anticipado en la literatura
consultada. Esto motivo la exploracion de posibles ajustes en los datos mediante la revision del
enfoque de Larson-Miller, es decir, obtener el analisis propio del acero ferritico con el que se
trabajo. Es pertinente sefialar que este enfoque se desarroll6 y aplicé primordialmente en

ensayos de creep realizados en atmdsferas de aire, lo que suscita una discusion alusiva.
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El método establece que la tendencia grafica de los datos experimentales de los ensayos de
creep, en el plano Log(tiempo de rotura [h]) vs 1/Temperatura absoluta [K], resulta en una
recta. De este modo, se tiene que:

Log(t) = (LMP/T)-C [1]

Donde:

tr: tiempo de rotura de la probeta [h]

LMP: parametro de Larson-Miller (pendiente de la recta)
T: temperatura [K]

C: constante empirica especifica del material.

Luego entonces se grafico el tiempo de rotura en relacion a la temperatura, mediante un
grafico de la forma Log(ty) vs 1/T. En el marco de la presente tesis, se realizaron dos ensayos
de creep para cada combinacion posible de geometria y atmosfera. Asi, mediante el ajuste lineal
para cada par de puntos en cada condicion experimental, el valor numérico de la pendiente de
cada interpolacion permitid, obtener en cada caso, el parametro LMP, que relaciona el tiempo

de rotura, tension aplicada y temperatura, Figura 1V-22,

Equation |y=a+D% aire; circular
Value Standard Error
3,0 4 Intercept 201250 012120
"/09@ Slope 422756386 10011106
25 -
Equation f=a+b% aire; rectanguiar
Value Standard Error
2,0 H intercept 27.40843 0.74806
| Loa)  fgiope 053 76620 672,9365
1,56 4
652 ¢ W aire; circular 597 ?C
® aire; rectangular
= 1,0 A N2; circular
2 ¥ N2; rectangular
=
— 05+
% Equation |y=a+bx N2, rectangular
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- \ Val Standard Error
0,0 A ntercept 2.52401 032127
f Log(n) lope -2ha7 59637 20117618
{
0,5 -
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Figura IV-22 Grafico Log(tr) vs. 1/T para analisis de Larson-Miller.
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El grafico de la Figura 1V-22 muestra la variabilidad de la pendiente de ajuste (parametro
de Larson-Miller) en funcién de la geometria y de la atmdsfera. Esto ultimo era esperable, pero
que a la misma tension mecanica se aprecie una diferencia por el hecho de haber modificado
la geometria de la seccidn transversal de la probeta resulta notable. Es decir que, para este
analisis con el criterio de Larson-Miller, no alcanza con establecer la tension mecanica, ademas
de la temperatura y atmdsfera, sino también de dicho parametro, algo interesante a considerar
en adelante.

Para vincular la tension mecéanica aplicada en el ensayo de creep, se incorpora en una etapa
posterior del analisis. Para correlacionar adecuadamente el LMP con el tiempo de vida util del
material, se grafican los valores de tension aplicada frente a los LMP obtenidos, considerando

diferentes constantes C, de acuerdo con los valores experimentales.

A continuacion, se presentan los resultados experimentales obtenidos para los casos de
estudio, Tabla IV-7.

Tabla V-7 Tension aplicada vs. parametro de Larson-Miller.

Tension Tiempo i ..
Temperatura | mecénica p ord. al Pendiente; | C=(LMP/T)- Seccion Atmésfera
(©) de rotura . LMP log(tr) probeta
© origen
K MPa h
870 112 702,55
-2,013 4227,564 2,013 Circular
925 69 361,20
Aire
870 112 354,77
-27,408 26063,786 27,408 Rectangular
925 69 5,87
870 112 0,09
46,919 -41729,893 -46,928 Circular
925 69 65,05
Na(g)
870 112 0,45
2,524 -2497,596 -2,524 Rectangular
925 69 0,67

Asi, y con base en los datos presentados en tabla y en los valores obtenidos para la constante
de la aleacidon C, la bibliografia recomienda construir una curva maestra que represente la
respuesta del material a la rotura por termofluencia, en un amplio rango de temperaturas y
tensiones. Este tipo de representacion grafica permite analizar la respuesta de la aleacion en
funcion de las variables estudiadas y verificar su rendimiento bajo diversas condiciones

operativas.

A modo de ejemplo, Figura 1VV-23 ilustra una curva maestra para la aleacion ferrosa S-590,
donde se presenta como se comporta la aleacion bajo diferentes condiciones de temperatura y

tension [5]; para lo cual se requiere de una cantidad de ensayos de creep superior a cuatro.
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Figura 1V-23 Curva maestra de los parametros de Larson-Miller. Aleacion S-590 [5].

Se presenta a continuacion la gréafica correspondiente a los datos de la serie de ensayos,
siguiendo el formato descrito, Figura 1V-24.

110 2 v . ¢

E
m aire; circular

_?, 100 C=2,013
o]
g) ® aire; rectangular|
k7 90 4 C=27,408
(“ .
-8 A N2; circular
Q C=-46,928
© 804
2 w N2; rectangular
0 C=-2,524
= 07z v on L

T T T T T T T T T T T T T 1
450E4 -300E4 -150E4 000 150E4 300E4 450E4 600E4
LMP = T * (C + Log(tr))

Figura 1V-24 Tension aplicada vs. parametro de Larson-Miller para el acero ferritico P11.

Dado el nimero limitado de ensayos realizados y la variacion en la geometria de las probetas
(variable que no se considera directamente en el criterio de Larson-Miller) no fue posible
construir una curva maestra. En consecuencia, se graficaron Unicamente los puntos

experimentales obtenidos en el plazo de tesis planificado.

Ademas, no se logro determinar un valor unico de LMP para el acero en estudio que fuera
independiente de la atmosfera y la geometria del material. Para obtener un parametro de
Larson-Miller consistente, seria necesario realizar una mayor cantidad de ensayos a tensién

constante y varias temperaturas. Esta tarea requeriria un tiempo de experimentacion
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significativamente mayor al disponible. Por lo tanto, se recomienda que estos ensayos

adicionales se lleven a cabo en futuros estudios.

Por otra parte, es necesario destacar que la falta de cumplimiento del tiempo de ruptura
predicho tedricamente, antes de iniciar los ensayos, no necesariamente se atribuye al enfoque
de Larson-Miller. Deben considerarse otras posibles causas, tales como variaciones en la
composicion del acero, que puede diferir del utilizado en estudios anteriores, asi como
fluctuaciones estadisticas. Sin embargo, la incertidumbre asociada a estas fluctuaciones es

dificil de determinar, debido a la cantidad limitada de ensayos realizados hasta el momento.

Los ensayos de esta tesis son preliminares, con el fin de obtener una primera interpretacion
de los resultados. En ese sentido, la diferencia en la atmosfera de ensayo, utilizando N2(g) en
lugar de aire, no puede considerarse como el motivo principal de la obtencion de distinto
parametro de Larson-Miller a la mismas tensiones y temperaturas, segin geometria de la
seccion transversal de las probetas. Esto se fundamenta en que, al inicio de la investigacion,
también se llevaron a cabo ensayos en atmdsfera de aire, siguiendo el enfoque propuesto en el
manual EPRI [6].
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Capitulo V. Conclusiones

V.1. Sobre los componentes ad hoc para garantizar atmosfera controlada

1-

Garantizar estanqueidad en el sistema neumatico resulté crucial para establecer régimen

de alto vacio, previo a la inyeccidon del flujo de N2(g).

El sistema de flujo positivo resulto éptimo para garantizar atmésfera controlada durante el
ensayo de creep, dicha fuga al entorno permitié utilizar una sola botella Deware en los
ensayos, aun con los cuatro médulos del equipo de creep activos, y considerando el de

mayor duracion: 29 dias.

La posibilidad de que el sistema alcanzara la temperatura de trabajo resulté sensible al
flujo de N2(g), ya que debe balancearse la velocidad del flujo con el tiempo necesario para
que el nitrégeno gaseoso adquiera la temperatura de trabajo, antes de ingresar al recinto
donde se encuentra la probeta. El flujo 6ptimo resultd para una presion de salida de la
botella Deware de entre 5y 10 psi.

V.2. Sobre la validacion de los ensayos de creep

1

Estimar el tamafio de grano del acero ferritico presentd la dificultad destacable de no

visibilizarse facilmente los bordes del grano austenitico.

Las técnicas para estimar tamafio de grano resultan muy sensibles a la calidad de las

fotografias tomadas por microscopia dptica.

El revelado de los bordes de grano resultd muy sensible al tiempo de tratamiento

electroquimico previo de la inclusion.
Las técnicas para estimar la composicion quimica de los aceros resultaron eficientes.

Se garantiz6 que las mediciones de alargamientos medidos durante los ensayos de creep

resultaron representativas del acero ferritico en estudio.

Los mapas de Ashby se constituyeron en una herramienta poderosa para el analisis
preliminar acerca de la preponderancia de la velocidad de deformacion estacionaria del
acero ferritico por sobre la del inoxidable AISI 310S, utilizado para fabricar las mordazas

y vastagos.

La simulacion por elementos finitos del estado tensorial eléstico de von Misses permitio
contar con una visualizacion y cuantificacion realista, a las maximas temperatura y tension

mecénica empleadas (652 °C y 112 MPa).
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V.3. Sobre el efecto de la geometria y la atmosfera en la respuesta al creep

1-

En las atmdsferas de aire y nitrogeno, las probetas rectangulares siempre rompieron antes

que las circulares, a iguales condiciones de tension y temperatura aplicadas.

En todos los ensayos en aire, el material se oxido intensamente. Sin embargo, no por esto
los tiempos a rotura aumentaron, al contrario, disminuyeron, mas ain en las probetas con

geometria rectangular.

Segun la aplicacion del acero ferritico P11 analizado, se debe decidir la funcion
principal del componente que se fabrique con este acero: si se requiere larga
duracién, sera a expensas de que el material se oxide. Si se requiere ausencia de

oxidacidn, sera a expensas de una menor vida util.

V.4. Sobre la prediccion del tiempo de vida Util con el criterio de Larson-Miller

1-

El criterio de Larson Miller resulté dependiente de la geometria de la probeta y atmdsfera

de ensayo, aspectos que no se abordan en la bibliografia consultada.

V.5. Sobre las tareas futuras en la linea de trabajo de esta tesis

1-

La mejora de la capacidad instalada del equipo de creep habilita nuevas lineas de
investigacion, no solo en aceros sino en cualquier sistema material que se requiera. En
consecuencia, se alienta la continuidad de la automatizacion de la adquisicion de
mediciones experimentales, como asi también el mejoramiento del sistema neumatico para

ensayos de creep en atmdsfera controlada.

Durante la revision bibliografica realizada, se identifico que la literatura técnica existente
proporciona una cantidad limitada de informacion detallada sobre los procedimientos de
ensayo, especialmente en lo que concierne a los métodos utilizados para asegurar una
atmosfera controlada. Esto subraya la necesidad de que la Divisién elabore documentacién
técnica propia, basada en la experiencia actual y futura del laboratorio en relacion a los

ensayos de creep.

Los efectos observados en las respuestas al creep del acero P11 se explicarian con mayor
rigor si se estudian los mecanismos de difusién atdbmica del gas nitrégeno empleado, para
esto, medir porcentaje de nitrégeno difundido iniciaria la discusién de alguna posible

nitruracion bajo tension aplicada.
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Apéndice 1. Nomenclatura de los aceros

Ap. I. 1 Resumen porcentajes en peso y denominaciones

Tabla Apl-1 Porcentaje en peso de los principales elementos de los aceros por espectrometria de chispa.

Porcentaje en peso de los elementos

Material
C Cr Ni Mn Si Mo N Nb Ti P S
Acero
auxiliar ~ 0,0507 2362 18,83 183 0,829 0,289 10,0661 0,0447 0,0878 0,0279 0,0012
(mordazas)
Acero
espécimen 0,253 1,03 0,019 041 0,21 0,648 n/a n/a n/a 0,004 0,004
(probetas)
Tabla Ap1-2 Denominaciones tabuladas aceros inoxidables.

Table 1 Composition of selected standard and special stainless steels

UNS AISI Composition, wt% max

designation type c Mn Si P S Cr Ni Mo N Others
Austeniticalloys

$30908 3098 0.08 200 1.00 0.045 0030 22002400 12.00-15.00
$31000 310 () 28 ’)m 130 (4 0 24 Yol 793
s31008 | 3108 0.08 2.00 1.50 0.045 0030 24.00-2600  19.00-22.00

S31600 K113 0.08 200 OO 0% 0.030 16.00-13.00 " T0.00-T4.00™ 2Z.00-3.00

S31603 316L 0,030 200 1.00 0.045 0030 16001800 10.00-1400  2.00-3.00

S$31620 3I6F 0.08 2.00 1.00 0.20 0.10(a) 17.00-19.00 12.00-14.00 1.75-2.50

S31700 317 0.08 2.00 1.00 0.045 0.30 18.00-20.00 11.00-15.00  3.004.00
S31703 317L 0.030 2.00 1.00 0.045 0.030 18.00-20.00 11.00-15.00  3.004.00 W

$32100 321 0.08 2.00 1.00 0.045 0.030 17.00-19.00  9.00-12.00 $xCminTi
$34700 347 0.08 2.00 1.00 0.045 0.030 17.0049.00  9.00-13.00 10 X Cmin Nb
S34720 347F(b) 0.08 2.00 1.00 0.045 0.18-035  17.00-19.00  9.00-12.00 10xC-1.10Nb
834723 347FSe(b) 0.08 2.00 10 0.11-0.17 0.030 17.00-19.00  9.00-12.00 10x C-1.10 Nb; 0.15-0.35 Se
S38400 384 0.08 2.00 1.00 0.045 0.030 15.00-17.00  17.00-19.00

N08020 20Cb-3(e) 0.07 2.00 1.00 0.045 0.035 19.00-21.00  32.00-38.00  2.00-3.00 8 xC-1.00 Nb; 3.004.00 Cu

Note: All compositions include Fe as balance. (a) Mini
Inc. (e) Trade name of Carpenter Technology Corporation.(f) Trade name of AI-TechCorp. (g) Trade name of Armco Inc.

(continued)

. (b)

AISI rype, but is not used in that system. (¢) Commontrade name, rather than AISI type. (d) Trade nameof Crucible

Tabla Ap1-3 Denominaciones tabuladas aceros Cr-Mo grado P.

Ay A335/A335M - 152

TABLE 1 Chemical Requirements

UNS Composition, %
Designa- Phos- Molybde-
Grade tion* Carbon Man- phorus, Sulfur, Silicon Chromium num Others
ganese max max
P1 K11522 0.10-0.20 0.30-0.80 0.025 0.025 0.10-0.50 o 0.44-0.65
P2 K11547 0.10-0.20 0.30-0.61 0.025 0.025 0.10-0.30 0.50-0.81 0.44-0.65
P5 K41545 0.15 max 0.30-0.60 0.025 0.025 0.50 max 4.00-6.00 0.45-0.65
P5b K51545 0.15 max 0.30-0.60 0.025 0.025 1.00-2.00 4.00-6.00 0.45-0.65 L.
P5c K41245 0.12 max 0.30-0.60 0.025 0.025 0.50 max 4.00-6.00 0.45-0.65 LB
PQE EEE(} 015 max 0 3 1.10
P11, 7 0052010 030060 0 025 0025 0.00-1.00 1 00
P12 K11562 0.05-0.15 0.30-0.61 0.025 0.025 0.50 max 0.80-1.25 0.44-0.65 L.
P15 K11578 0.05-0.15 0.30-0.60 0.025 0.025 1.15-1.65 .. 0.44-0.65
P21 K31545 0.05-0.15 0.30-0.60 0.025 0.025 0.50 max 2.65-3.35 0.80-1.06
P22 K21590 0.05-0.15 0.30-0.60 0.025 0.025 0.50 max 1.90-2.60 0.87-1.13 L.
P23 K41650 0.04-0.10 0.10-0.60  0.030 max 0.010 max 0.50 max 1.90-2.60 0.05-0.30 V 0.20-0.30
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Ap. I. 2 Acero auxiliar

Se denomind acero auxiliar al acero inoxidable utilizado para construir las mordazas,

vastagos y tubos AC.

Ap. I. 2. 1 Espectrometria de chispa (OES)

SSPECTIRO

Sample Result Name Type Measure Date Time
Muestra 0008-03-23 Unknown 09/03/2023 12:16
Method Name Check Type Check Status
Fe=01-M MNone Mot Used

Status

Mot Used

Sample Name
Muestra 0008-03-23

c Si Mn P s Cr Mo
Conc Conc Conc Conc Conc Conc Conc
Y %a Ve %o Y %o Y
1 0.0534 0.826 1.82 0.0293 0.0164 23.59 0291
2 0.0509 0.822 1.82 0.0284 0.0150 2364 0289
3 0.0492 0.819 1.84 0.0276 00144 2367 0.288
4 0.0486 0.835 1.84 0.0272 0.0133 23.58 0250
5 0.0514 0.841 1.84 0.0270 0.0138 2362 0250
Rep 0.0507 0.829 1.83 0.0279 0.0146 23.62 0.289
SD 0.0019 0.0092 0.07113 0.00095 0.0012 0.0362 0.0012
RSD 3.75 1.10 0.617 3.40 8.16 0.153 0.423
v w Pb Sn Mg As Zr
Conc Conc Conc Conc Conc Conc Conc
Y %o Ve %o Y %o Y
1 0108 0.0281 00121 0.0125 0.0157 0.0113 0.0045
2 0108 0.0282 0.0122 0.0125 0.0157 0.0100 0.0045
3 0107 0.0262 0.0122 0.0125 0.0158 0.0093 00044
4 0109 0.0293 00121 0.0124 0.0159 0.0087 00046
5 0109 0.0270 00121 0.0124 0.0158 0.0078 0.0045
Rep 0.108 0.0278 0.0121 0.0124 0.0158 0.0094 0.0045
SD 0.00086 0.0012 0.00006 0.00006 0.00009 0.0013 0.00006
RSD 0.796 4.37 0.461 0.467 0.547 14.26 1.40
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Recalculation Date Time

Origin

09/03/2023 12:24

Correction Type

Measured

Qutlier Test Type

MNaone Mone
Ni Al Co Cu Nb Ti
Conc Conc Conc Conc Conc Conc
%o Y %o Y %o %Yo
18.88 0.0134 0.108 0.256 0.0448 0.0933
18.82 0.0133 0.106 0.255 0.0440 0.0894
18.76 0.0133 0.103 0.257 0.0442 0.0772
18.83 0.0133 0.102 0.256 0.0453 0.0862
18.84 0.0133 0.102 0.258 0.0451 0.0932
18.83 0.0133 0.104 0.256 0.0447 0.0878
0.0424 0.00007 0.0026 0.0011 0.00056 0.0067
0.225 0.526 2.54 0.421 1.25 7.60
Bi Ca Ce Sh Se Te
Conc Conc Conc Conc Conc Conc
%o Y% %o Y% %o %
0.0081 0.0015 0.0212 0.0063 0.0030 0.0066
0.0080 0.0015 0.0210 0.0059 0.0031 0.0064
0.0080 0.0012 0.0211 0.0054 0.0035 0.0065
0.0081 0.0015 0.0212 0.0070 D.0023 0.00B69
0.0081 0.0017 0.0211 0.0066 0.0028 0.0064
0.0081 0.0015 0.0211 0.0062 0.0029 0.0066
0.00004 0.00015 0.00006 0.00061 0.00045 0.00020
0.489 10.44 0.291 9.79 15.18 3.03
Ta B Zn La N Fe
Conc Conc Conc Conc Conc Conc
% % % % % %
2 0.0803 0.0042 0.0141 0.0017 0.0667 53.6
3 0.0761 0.0036 0.0140 0.0016 0.0638 53.6
4 0.0757 0.0036 0.0143 0.0016 0.0646 53.6
5 0.0754 0.0037 0.0141 0.0016 0.0628 53.6
Rep 0.0773 0.0039 0.0141 0.0016 0.0661 53.6
SD 0.0022 0.00033 0.00011 0.00002 0.0040 0.0355
RSD 2.89 8.56 0.811 1.13 6.06 0.0662
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Ap. . 2. 2 Espectroscopia de plasmas inducidos por laser (LIBS)

FO-Dif-LabLIBS-001Rev 0

GERENCIA DE AREA DE ENERGIA NUCLEAR
GERENCIA DE MATERIALES

DIVISION DIFUSION -DPTO
TRANSFORMACIONES Y PROPIEDADES

Avenida. Gral. Paz 1499. (1650) San Martin

TE/ FAX 67727862
AUTOR (ES): REVISO Y REDACTO: LIBS-DIF N°: 038 gg&%zs
7 EOMIE C. ARARAT-IBARGUEN,
. N° DE PAG: 05

M. IRIBARREN.

INFORME TECNICO

GRUPO: Difusion INFORME DE ENSAYO ASOCIADO

TITULO: Identificacion cualitativa AISI 304.
SOLICITANTE: Claudio Arenas — Gerencia de Materiales
RESUMEN:

Se recibieron dos muestras; un patron de acero AlSI 304 y una segunda muestra la cual
se presumia AISI 304. Se utilizo la técnica LIBS para encontrar diferencias entre las dos
muestras. Se encontraron diferencias en el contenido de Cr pero no se hallaron
diferencias en las lineas espectrales presentes en la muestra incognita respecto al patron
AISI 304, lo que indica que ambos materiales contienen los mismos aleantes difiriendo
solo en la cantidad de Cr.

PALABRAS CLAVES: Acero Inoxidable, AIS| 304, LIBS,
DISTRIBUCION: Interesado
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FO-Dif-LabLIBS-001Rev 0

INFORME TECNICO

DIF : 027

DIVISION DIFUSION Pigina 2 de 6

Objetivo: Explorar las caracteristicas espectrales de ambas muestras para tratar de inferir si se
trata del mismo material (supuesto AlSI 304)

Muestra Entregada:

oAlS| 304 (Patrén)

eMuestra desconocida (se presume AlSI 304). En adelante sera denominada AISI 30X.

Caracteristicas del analisis realizado:

La técnica permite obtener un espectro de emisiéon originado por el plasma generado por un
pulso laser. Las sefales que presenta el espectro obtenido por cada pulso laser (de ahora en
adelante se lo llamara disparo) en la muestra, corresponden a emisiones caracteristicas de los
especies presentes en la probeta.

A continuacién se realiz6 el analisis LIBS con los pardmetros que se encuentran en la siguiente
tabla.
Los parametros del Laser LIBS

Equipo de analisis LIBS OceanOptics 2500+
Cristal Nd:YAG

Ambiente aire

Energia del laser 41.8 m)J

Distancia focal 6.2cm

Tiempo de retardo -2.1us

Numero de disparos por punto 1

Promedio de disparos por muestra 100

Rango de deteccion 200 - 730 nm

Datos

¢101 espectros AlSI 304

0104 espectros AlSI 30X
NOTA: 3 disparos de limpieza y 1 de medicion.
Preprocesado de espectros:

eSustraccion de linea base.

eNormalizado por suma total.
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INFORME TECNICO
' ) DIF : 027
DIVISION DIFUSION P4gina 3 de 6

Metodologia de analisis
elnspeccion visual: No se observan picos distintivos en las muestras.
ePartial least squares-discriminant analysis (PLS-DA).
ot-test

Resultados

A continuacion se muestran los espectros de emisiéon obtenidos por LIBS para las muestras
AISI 304 y AlSI 30X comprendida entre 199 - 710 nm.
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INFORME TECNICO
L ] ) DIF : 027
DIVISION DIFUSION Pigina 4 de 6

PLS-DA

La metodologia PLSDA trata de obtener una combinacién lineal de las caracteristicas originales de
los datos tal que los mismos puedan ser descritos por un numero menor de caracteristicas. En el
caso de nuestros datos espectrales (LIBS), cada espectro esta formado por 8000 longitudes de
onda, siendo ruido un gran numero de ellas. En el caso particular estudiado, la técnica se aplica de
manera tal que podamos obtener las longitudes de onda que contienen informacién que
diferencia a las dos muestras. En la figura 4 se observa el resultado del modelo obtenido. En el
grafico se muestra la proyeccion de los espectros originales (205) en un espacio bidimensional. Se
observa que efectivamente existen caracteristicas que diferencian a las muestras (separacion en
dos grupos).

Proyeccion de Datos usando 2 componentes

201

Legend
O AISI304
- AISI30OX

X-variate 2: 5% expl. var
o

-204

X-variate 1: 18% expl. var

Para encontrar las caracteristicas distintivas se ajusto el modelo 500 veces tomando un conjunto
aleatorio de datos cada vez. De cada iteracién se obtienen las caracteristicas utilizadas para
separar los datos y se construye un histograma.

Wavelength | Frecuencia Elemento 1.0
266.17 1.00 Cr
0.8
269.81 1.00 Cr
0.6
275.89 1.00 Cr £
8
284.96 1.00 Cr @ 04
285.06 1.00 Cr .
237.97 0.94 Cr li |
0.0 !
267.74 0.94 Cr T mr T LIl | UL
53 T 2 SN
N~ o 0O O 0 N ©
275.75 0.84 Cr oS e SN N 8e g
Tabla 1
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INFORME TECNICO
| ' ) DIF : 027
DIVISION DIFUSION Pigina 5 de 6

t-test

En andlisis de los datos realizado utilizando PLSDA se encontré que la informacién que permite la
distinciéon de las muestras se encuentra exclusivamente en sefiales de Cr. Siendo que la sefal de Cr
es proporcional a su concentracién, en este apartado se realiza unt testa una de las lineas
espectrales de Cr. Se muestran los resultados para la linea espectral 269.81nm (Cr Il), sin embargo,
el resultado para todas las longitudes de onda de la tabla 1 son similares.

Comparacion intensidad linea Cr 269.81 nm

fix

Y

@ -==| fimean=10.42

7

o
'

Intensidad espectral

©o
'

N

B u\ W ryry

AISI304 AISI30X
(n=101) (n=104)

Muestra

## Two Sample t-test

it

## data: y by x

##t=69.947, df = 203, p-value < 2.2e-16

## alternative hypothesis: true difference in means between group AISI304 and group AISI30X is not equal
to 0

## 99 percent confidence interval:

## 2.119836 2.283531

## sample estimates:

## mean in group AISI304 mean in group AISI30X
i 10.419668 8.217985
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INFORME TECNICO
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DIVISION DIFUSION PAgina 6 de 6

Conclusiones

e Visualmente no se observan diferencias en los espectros de las muestras AlISI 304 y AlSI
30X.

e PLSDA encuentra diferencias en las las longitudes de onda pertenecientes a Cr (I/1l). Este
resultado apunta a que las muestras AISI 304 y AISI 30X son materiales distintos. Por otro
lado, no se encontraron caracteristicas distintivas que no pertenecieran a longitudes de
onda de Cr lo que apunta a que la muestra incoégnita pertenece a la misma familia del AlSI
304 (los aleantes presentes son similares).

e El resultado del t-test aplicado a la intensidad de las longitudes de onda de Cr muestra,
con un alto grado de confiabilidad, que la media de la seial de cromo de la muestra AlSI
30X es distinta a la del patron AISI 304. En consecuencia. la concentracién de Cr en la
muestra incégnita es menor al patréon AlSI 304.

e Los dos métodos estadisticos muestran diferencias en el contenido de Cr de las muestras,
sin embargo, este resultado es cualitativo ya que no es posible cuantificar la cantidad de Cr.

e Los resultados obtenidos no muestran presencia de aleantes distintos en las muestras
recibidas, siendo la Unica diferencia significativa el contenido de Cr.
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Ap. I. 2. 3 Analisis de C y S con horno a induccion y celda infrarroja

INFORME DE ENSAYO ""'°“"' " 145

Determinacion de Carbono y Azufre Pégina: 1 de 1

GERENCIA COMBUSTIBLES NUCLEARES

DEPARTAMENTO COMBUSTIBLES MOX

LABORATORIO CONTROL FISICO Y QUIMICO

DIRECCION DEL LABORATORIO Av Gral Paz 1499 — (CP 1650) Villa Maip, San Martin - CAC
TE 6772-7424/7603/7433 e-mail: pusitan@cnea.gov.ar

TIPO DE MUESTRA Acero

CANTIDAD DE MUESTRA 3

IDENTIFICACION ORIGINAL DE MUESTRA: P11, Acero 1, Acero 2
IDENTIFICACION POR EL LABORATORIO: 23214 al 23216, respectivamente
SOLICITANTE Claudio Daniel Arenas

DIRECCION CAC

FECHA DE RECEPCION 20/10/23

FECHA DE REALIZACION DEL ENSAYO: 01/11/23

METODO DE ANALISIS Analizador de Carbono, Marca Eltra, modelo CS 800
INSTRUCCION DE ENSAYO: IT-CNNQ-37

RESULTADOS:
Identificacion Identificacion | Contenido de C I Contenido de S
Ornginal ‘segun laboratono | (% P/P) (% P/P) |
|
Acero 1 ' 23215 | 0.0410,002 0,0032 £ 0,0003
Acero 2 23218 0,041 £ 0,002 0,0031 40,0003 |

Qbservaciones .

- El muestreo estuvo a cargo del solicitante .

- El resultado se refiere a la porcion de muestra recibida _
-ummwqummmmmmmem.Mpa

LECO (lote R1192-1).
-um&nm'ammmmm“we%mwno% para el S (K=2)

|

$8ICA A GOLDFINGER .
- LABORATQRIO ACOSTA
CONTROL FISICO | QUINCO ‘ comt Y nsien
ACDLM CASY | | /41/\

Reehzd / Anaksta w I Jofe

Eﬁm poatwwadopuadmeme sin la autonzacdn escrita del laborstono
Los vuuhd: coneignados se refieren exclusivamente a la muestra Jentificada

Codgo FO-CNNQ-16. Rev 2
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Ap. . 2. 4 Determinacion de impurezas mediante ICP-OES

INFORME N° 18/24
INFORME DE ENSAYO
Determinaciéon de Impurezas  |Pagina: 1de 1

GERENCIA: Ciclo del Combustible Nuclear
DEPARTAMENTO: Procesos de Converslan.
LABORATORIO: DE COMPUESTOS DE URANIO
DIRECCION DEL LABORATORIO: Av. de los Constituyentes y Av. Gral. Paz — (1660) San Martin
TE: 6772- 7334 /7737 /7330 FAX: 6772-7329 E-MAIL: ramella@cnea.gov.ar

TIPO DE MUESTRA: Aceros.

CANTIDAD DE MUESTRAS: 3.

IDENTIFICACION ORIGINAL DE LA MUESTRA: Acero 1 chispa, Acero 2 laser, P11.
IDENTIFICACION DE LA MUESTRA POR EL LABORATORIO: se conserva la original.
SOLICITANTE: Claudio Arenas.

DIRECCION: CAC.

FECHA DE RECEPCION: 14-11-23.

FECHA DE REALIZACION DEL ENSAYO: 09-02-24, 05-04-24 y 18-04-24.

PROCEDIMIENTO / INSTRUCCION DE ENSAYO: Determinacién de Impurezas mediante ICP-OES

Resultado:

_ Ni%
Acero 1 chispa ‘ 19419
Acero 2 laser | 19.4°+£ 1.9

OBSERVACIONES:

; Lic. JOSE LUIS RAMELLA
= YEFE DE DIVISIONn
L5 Do BoQom . LASORATORIO BE
WYLz = el Sl e - COMPUL LY S I s o
\ o
6n

Fiffha y Aclaracion Firma y Aclaxagi
Rezlizo Aprobd

Esle informe no podra ser reproducido parcialmente sin la aulorizacidn escrita del laboratorio.
Los resultados consignados se refieren exclusivamente a la muestra identificada
El muestreo fue realizado por el solicitante.

fesiis -

%/0«%&? E@u@@? e o)
A 7“/5/24
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Ap. I. 3 Acero espécimen

Se denomind acero espécimen al acero utilizado para la construccion de todas las probetas.

Ap. I. 3. 1 Espectrometria de chispa (OES)

—SPECTRO

Sample Result Name Type Measure Date Time
Muestra 0006-03-23 Unknown 08/03/2023 11:08
Method Name Check Type Check Status
Fe-10-M MNone Mot Used

Status

Mot Used

Sample Name
Muestra 0006-03-23

c Si Mn P 5 Cr
Conc Conc Conc Conc Conc Conc
%o Y% Yo %o %o %

1 0.249 0.208 0422 0.0029 0.0038 1.04

2 0.248 0.211 0.414 0.0038 0.0044 1.03

3 0.256 0.208 0.406 0.0028 0.0043 1.03

4 0.259 0.212 0.415 0.0045 0.0039 1.04

Rep 0.253 0.210 0.414 0.0035 0.0041 1.03

sD 0.0053 0.0020 0.0066 0.00078 0.00030 0.0060

RSD 211 0.935 1.59 22.53 7.28 0.582
Nb Ti v w Pb Sn
Conc Conc Conc Conc Conc Conc
%o % Yo %o % %

1 0.0282 0.00088 0.0055 0017 0.0169 0.0063

2 0.0258 0.00070 0.0056 0.0116 0.0172 0.0056

3 0.0254 0.00066 0.0056 0.0110 0.0172 0.0058

4 0.0287 0.00083 0.0054 0.0113 0.0169 0.0062

Rep 0.0270 0.00073 0.0055 0.0114 0.0170 0.0060

SD 0.0017 0.00013 0.00008 0.00033 0.00015 0.00031

RSD 6.21 16.58 1.43 2.90 0.899 5.19
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Recalculation Date Time Origin
08/03/2023 1112 Measured
Correction Type Outlier Test Type
MNone None
Mo Ni Al Co Cu
Conc Conc Conc Conc Conc
Yo Ya Ya % %
0.625 0.0181 0.0318 =0.00100 0.0600
0.655 0.0188 0.0320 =(0.00100 0.0598
0.636 0.0186 0.0322 =0.00100 0.0589
0.678 0.0180 0.0323 =(0.00100 0.0601
0.648 0.0189 0.0321 =0.00100 0.0597
0.0233 0.00022 0.00019 0.000000 0.00054
3.60 1.19 0.576 0.000000 0.906
As Zr Bi Ca Ce
Conc Conc Conc Conc Conc
% %Ya % %% %o
<0.00100 =0.00100 0.0127 0.0013 0.0047
<0.00100 =0.00100 0.0131 0.0015 0.0045
<(0.00100 =0.00100 0.0130 0.0017 0.0047
<(0.00100 =0.00100 0.0128 0.0018 0.0048
<(0.00100 =0.00100 0.0129 0.0016 0.0047
0.000000 0.000000 0.00018 0.00016 0.00011
0.000000 0.000000 1.37 10.60 2.35
Sh Se Te Ta B In La N Fe
Conc Conc Conc Conc Conc Conc Conc Conc Conc
% % % % % % % % %
4 0.0225 <0.0020 0.0214 <0.0070 0.0015 <0.00100 <0.00030 0.0105 97.1
Rep  0.0216 <0.0020 0.0213 <0.0070 0.0015 <0.00100 0.00031 0.0119 97.2
SD 0.00065 0.000000 0.00081 0.000000 0.00011 0.000000 0.00002 0.0013 0.0305
RSD 299 0.000000 378 0.000000 r.27 0.000000 7.62 10.97 0.0314
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Ap. I. 3. 2 Analisis de C y S con horno a induccion y celda infrarroja

INFORME DE ENSAYO ""'°“"' " 145

Determinacion de Carbono y Azufre Pégina: 1 de 1

GERENCIA COMBUSTIBLES NUCLEARES

DEPARTAMENTO COMBUSTIBLES MOX

LABORATORIO CONTROL FISICO Y QUIMICO

DIRECCION DEL LABORATORIO Av Gral Paz 1499 — (CP 1650) Villa Maip, San Martin - CAC
TE 6772-7424/7603/7433 e-mail: pusitan@cnea.gov.ar

TIPO DE MUESTRA Acero

CANTIDAD DE MUESTRA 3

IDENTIFICACION ORIGINAL DE MUESTRA: P11, Acero 1, Acero 2
IDENTIFICACION POR EL LABORATORIO: 23214 al 23216, respectivamente
SOLICITANTE Claudio Daniel Arenas

DIRECCION CAC

FECHA DE RECEPCION 20/10/23

FECHA DE REALIZACION DEL ENSAYO: 01/11/23

METODO DE ANALISIS Analizador de Carbono, Marca Eltra, modelo CS 800
INSTRUCCION DE ENSAYO: IT-CNNQ-37

RESULTADOS:
Identificacion Identificacion | Contenido de C I Contenido de S
Ornginal ‘segun laboratono | (% P/P) (% P/P) |
P11 23214 0,27 £ 0,02 0,0018 00002 |
Acero 2 23218 0,041 £ 0,002 0,0031 £ 0,0003 |

Qbservaciones .

- El muestreo estuvo a cargo del solicitante .

- El resultado se refiere a la porcion de muestra recibida _
-ummwqummmmmmmem.Mpa

LECO (lote R1192-1).
-um&nm'ammmmm“we%mwno% para el S (K=2)

|

$8ICA A GOLDFINGER .
- LABORATQRIO ACOSTA
CONTROL FISICO | QUINCO ‘ comt Y nsien
ACDLM CASY | | /41/\

Reehzd / Anaksta w I Jofe

Eﬁm poatwwadopuadmeme sin la autonzacdn escrita del laborstono
Los vuuhd: coneignados se refieren exclusivamente a la muestra Jentificada

Codgo FO-CNNQ-16. Rev 2
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Ap. I. 3. 3 Determinacion de impurezas mediante ICP-OES

INFORME N° 18/24
INFORME DE ENSAYO

Determinacion de Impurezas |Pagina: 1de

GERENCIA: Ciclo del Combustible Nuclear
DEPARTAMENTO: Procesos de Conversién.
LABORATORIO: DE COMPUESTOS DE URANIO
DIRECCION DEL LABORATORIO: Av. de los Constituyentes y Av. Gral. Paz — (1660) San Martin
TE: 6772-7334 /77377330 FAX: 6772-7329 E-MAIL: ramella@cnea.gov.ar

TIPO DE MUESTRA: Aceros.

CANTIDAD DE MUESTRAS: 3.

IDENTIFICACION ORIGINAL DE LA MUESTRA: Acero 1 chispa, Acero 2 laser, P11.
IDENTIFICACION DE LA MUESTRA POR EL LABORATORIO: se conserva la original.
SOLICITANTE: Claudio Arenas.

DIRECCION: CAC.

FECHA DE RECEPCION: 14-11-23.

FECHA DE REALIZACION DEL ENSAYO: 09-02-24, 05-04-24 y 18-04-24.

PROCEDIMIENTO / INSTRUCCION DE ENSAYO: Determinacién de Impurezas mediante ICP-OES

Resultado:
Muestra Mn % I Cr% Mo % I Ni% |
Acero 1 chispa 18102 | 242+24 <1 | 194+ 1.8

056006 | 0,90 + 0,09

OBSERVACIONES:

Lic. JOSE LUIS RAMELLA
JEFE DE DIVISION
LASORAIL,I\IO LCE
COMEULLIC o Gl Liakio
Firma yAc!a
Realiz6 PR

Esle informe no podra ser reproducido parcialmente sin Ia autorizacidn escrita del laboratorio.
Los resultados consignados se refieren exclusivamente a la muestra Identificada
El muesltreo fue realizado por €l solicitante.

% Bt Dk scos
A %/5/24
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Apéndice 11 Medicion de tamafio de grano

Ap. 11. 1 Introduccién

En el presente apéndice se relata el procedimiento y resultados obtenidos respecto a la
medicion del tamafio de grano de los dos aceros utilizados en la presente investigacion. En el
marco de la tesis, se nombra a estos aceros como acero auxiliar, siendo este el utilizado para
los componentes mecanicos de la facilidad construidos en el marco de la investigacion; y acero

espécimen, siendo este el utilizado para las probetas.

La finalidad de las mediciones fue conocer el tamafio de grano ASTM (G), asi como su
diametro medio de grano (d). Datos necesarios para caracterizar las propiedades mecanicas de

ambos materiales respecto a la termofluencia.

El método utilizado fue el de Interceptacion Lineal Heyn, descrito en la norma ASTM E112

[1].

Ap. Il. 2 Infraestructura y equipamiento

La totalidad del trabajo fue realizado en las instalaciones de laboratorios de la Division
Metalografia y Ensayos Termomecéanicos de la Gerencia de Materiales (CAC-CNEA). Siendo

el instrumental utilizado:

- Prensa de embutir Struers CitoPress 1. Utilizada para incluir la muestra de acero

espécimen.

- Pulidora metalografica. Empleada para preparar la superficie de las muestra. Se

utilizaron, asimismo, papel abrasivo, pasta de diamante y pasta de alimina.

- Reactivo revelador. Se utilizaron diferentes combinaciones de: acido oxalico (C2H204);
acido picrico (CsHsNsO-); acido clorhidrico (HCI); etanol (C:HsOH); 4cido nitrico
(HNO:s); oxido de dinitrégeno (N20s3). Se utilizd también una fuente de corriente

continua.
- Microscopio 6ptico Olympus BM60

- Software ImageJ [2]. Herramienta utilizada para medir el tamafio del grano,

sistematizar conteo y calculo del tamafio de grano.

108



Ap. 11 3 Metodologia

El acero auxiliar fue extraido de una barra cilindrica maciza con un didmetro aproximado
de 15 mm. Este formato permitio la obtencion de una rodaja uniforme mediante el uso de una
amoladora de banco equipada con un disco de corte 30A24. Al tener la rodaja obtenida espesor
homogéneo y forma discoidal, no fue necesario embutirla para su preparacién metalogréafica ni

para su observacion microscopica.

En contraste, el acero espécimen se extrajo de una tira cortada axialmente de un tubo sin
costura. Esta muestra, debido a su forma y tamario, se encapsul6 en baquelita mediante una

prensa de embutido (6 minutos a 180°C) para su posterior trabajado mecanico.

Tras cortar la rodaja del acero auxiliar y embutir la muestra del acero espécimen, se procedio
a la preparacion metalografica de ambas muestras. El proceso de preparacion comenzé con un
pulido mecanico, el cual se realiz6 en pulidora metalogréafica de acuerdo con el procedimiento

especificado en Tabla Ap2-1.

Tabla Ap2-1 Granulometrias empleadas para pulido mecénico

Granulometria Meétodo pulido mecanico

[um]

65

4 .

22 Papel abrasivo

15

6 .

1 Pasta de diamante
0,3 Pasta de alumina

Finalizado el pulido mecéanico, se llevo a cabo el pulido quimico segun el procedimiento
descrito en Tabla Ap2-2, con el objetivo de revelar los bordes de grano. Los reactivos utilizados
fueron aquellos recomendados por el personal del laboratorio de metalografia, asi como los
especificados en la bibliografia especializada [3]. Asimismo, se indican en tabla sus

composiciones y condiciones de ensayo.
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Tabla Ap2-2 Soluciones empleadas para los pulidos quimicos

Muestra . . . i
4 Material Método pulido quimico
Acero © -
1 . Acido oxalico 10% ; carga = 10 [V]
auxiliar

Reactivo Vilella. 1 [g] de &cido picrico + 5 [ml] de HCI +

Acero 100 [.ml] de etanol

2 espécimen Nital al 2% (2 [ml] HNO3 + 98 [ml] de Etanol (C2H50H))
80[ml] de etanol 96% ; 10 [ml] de N203 ; 10 [ml] de HCI;

1 [g] de é&cido picrico

Completada la preparacion de las muestras, estas fueron examinadas utilizando un
microscopio Optico. Se capturaron, con el mismo, fotomicrografias de vistas representativas de
cada muestra para su analisis detallado. Posteriormente, se realiz6 la medicién del didmetro

promedio de grano conforme a la norma ASTM E112 y utilizando el software ImageJ.

Ap. Il. 4 Mediciones sobre las fotomicrografias y calculo del diametro promedio de

grano

El método de Interceptacion Lineal Heyn se basa en contar el nimero de granos que son
interceptados por una 0 mas lineas de prueba TL (Test Line, segin la norma) que se dibujan
sobre una seccion del material. Esto se realiza en una fotomicrografia de un campo

representativo del espécimen, en un monitor o directamente sobre el propio espécimen.

En este caso se hicieron, para cada muestra de acero, cinco mediciones. Cada medicién
consistio en trazar sobre la fotomicrografia, con el software Image J, siete lineas de prueba TL
con un zoom de fotomicrografia y una longitud de TL tales que al menos un total de 50 granos
sean interceptados durante la medicion. A modo de ejemplo, se muestra a continuacién una
fotomicrografia tomada al acero auxiliar con las TL trazadas, y un detalle de las intersecciones;
Figura Ap2-1, Figura Ap2-2.
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Figura Ap2-1 Fotomicrografia acero auxiliar con las TL trazadas

Figura Ap2-2 Detalle TL e interseciones en fotomicrografia acero auxiliar

Posteriormente, se determind el tamafio de grano ASTM especifico (Gpart) correspondiente
a cada una de las cinco mediciones. A partir de estos datos, se consultd? la Tabla Ap2-3 para

2l La tabla aqui presentada corresponde a un fragmento de TABLE 4 Grain Size Relationships Computed for
Uniform, Randomly Oriented, Equiaxed Grains, perteneciente a la norma ASTM E112
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obtener el diametro medio particular (dmp) asociado a cada medicion. Al promediar los valores

de dmp, se calcul6 el diametro promedio de grano (d).

Utilizando el valor de d como entrada en la Tabla Ap2-3, se obtuvo el tamafio de grano

ASTM (G) del material analizado. Tanto d como G representan los parametros de interés para

cada tipo de acero evaluado.

Tabla Ap2-3 Relacion entre tamafio de grano ASTM (G) y diametro promedio de grano del material

Grain Size No. N, Grains/Unit Area A Average Grain Area d Average Diameter
G No./in.2 at 100X  No./mm? at 1X mm?2 pum?2 mm pm
5.0 16.00 248.00 0.00403 4032 0.0635 63.5
5.5 22.63 350.73 0.00285 2851 0.0534 53.4
6.0 32.00 496.00 0.00202 2016 0.0449 44.9
6.5 45.25 701.45 0.00143 1426 0.0378 37.8
7.0 64.00 992.00 0.00101 1008 0.0318 31.8
7.5 90.51 1402.9 0.00071 713 0.0267 26.7
8.0 128.00 1984.0 0.00050 504 0.0225 22.5
8.5 181.02 2805.8 0.00036 356 0.0189 18.9
9.0 256.00 3968.0 0.00025 252 0.0159 15.9
9.5 362.04 5611.6 0.00018 178 0.0133 13.3
10.0 512.00 7936.0 0.00013 126 0.0112 11.2
105 724.08 11223.2 0.000089 89.1 0.0094 9.4
11.0 1024.00 15872.0 0.000063 63.0 0.0079 7.9
1.5 1448.15 22446.4 0.000045 44.6 0.0067 6.7
12.0 2048.00 317441 0.000032 315 0.0056 5.6
125 2896.31 44892.9 0.000022 22.3 0.0047 4.7
13.0 4096.00 63488.1 0.000016 15.8 0.0040 4.0
13.5 5792.62 89785.8 0.000011 11.1 0.0033 3.3
14.0 8192.00 126976.3 0.000008 7.9 0.0028 2.8

A continuacidn, se presentan las formulas de célculo empleadas y los resultados obtenidos

para los dos aceros analizados.
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Ap. 11. 4. 1 Valores medidos y calculados: acero auxiliar

Norma ASTM E112
Método Interceptacion Lineal Heyn
Muestra 091030AGO_304-20x_atacadalOV30s
Medicién # 1
. Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
TL# Medida [um] . .
[mm] simples; P triples tangentes
1 400 0,4 12
2 400 0,4 12
3 400 0,4 9
4 400 0,4 11
5 400 0,4 9
6 400 0,4 8
7 400 0,4 6
TOTAL 2,8 67
sumlL sumP
L promedio= (sumL/sumP) [mm]
L promedio= 0,0418 [mm] = 41,79 [um]
Gpart=  (-6,643856*|og (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 5,87
Norma ASTM E112
Meétodo  Interceptacion Lineal Heyn
Muestra 181511AGO_inox_20x
Medicién # 2
. Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
TL# Medida [um] . .
[mm] simples; P triples tangentes
1 250 0,25 6
2 250 0,25 10
3 250 0,25 10
4 250 0,25 10
5 250 0,25 7
6 250 0,25 9
7 250 0,25 7
TOTAL 1,75 59
sumlL sumP
L promedio= (suml/sumP) [mm]
L promedio= 0,0297 [mm] = 29,66 [um]
Gpart=  (-6,643856*log (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 6,86
Norma ASTM E112
Método Interceptacién Lineal Heyn
Muestra 181511AGO_inox_20x
Medicion # 3
. Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
TL# Medida [um] . .
[mm] simples; P triples tangentes
1 250 0,25 8
2 250 0,25 10
3 250 0,25 11
4 250 0,25 11
5 250 0,25 12
6 250 0,25 13
7 250 0,25 14
TOTAL 1,75 79
sumL sumP
L promedio= (suml/sumP) [mm]
L promedio= 0,0222 [mm] = 22,15 [um]
Gpart=  (-6,643856*log (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 7,70
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Norma

ASTM E112

Método Interceptacién Lineal Heyn
Muestra 181513AGO_inox_20x
Medicion # 4
) Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
TL# Medida [um] . .
[mm] simples; P triples tangentes
1 250 0,25 10
2 250 0,25 11
3 250 0,25 10
4 250 0,25 12
5 250 0,25 10
6 250 0,25 9
7 250 0,25 10
TOTAL 1,75 72
sumlL sumP
L promedio= (suml/sumP) [mm]
L promedio= 0,0243 [mm] = 24,31 [um]
Gpart= (-6,643856*log (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 7,44
Norma ASTM E112
Método Interceptacién Lineal Heyn
Muestra 181514AGO_inox_20x
Medicion # 5
) Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
TL# Medida [um] . .
[mm)] simples; P triples tangentes
1 250 0,25 6
2 250 0,25 10
3 250 0,25 9
4 250 0,25 7
5 250 0,25 9
6 250 0,25 8
7 250 0,25 11
TOTAL 1,75 60
sumlL sumP
L promedio= (suml/sumP) [mm]
L promedio= 0,0292 [mm] = 29,17 [um]
Gpart=  (-6,643856*log (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 6,91

Resultados finales acero auxiliar

o Didmetro
Tamafio de grano .
Medicion # ASTM particular; mgd|o
Gpart particular;
dmp [um]
1 5,87 449
2 6,86 31,8
3 7,70 26,7
4 7,44 26,7
5 6,91 31,8
Desvio estandar 7,45
Didm. grano promedio; d [pum] 32,38
Tamafio grano ASTM del acero; G 7
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Ap. 11. 4. 2 Valores medidos y calculados: acero espécimen

Norma ASTM E112
Método Interceptacién Lineal Heyn
Muestra intersec_071030AGO_espec-100x_acido oxalico10V28s
Medicion # 1
_ Medida Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
[um] [mm] simples; P triples tangentes
1 80 0,08 24
2 80 0,08 18
3 80 0,08 18
4 80 0,08 17
5 80 0,08 18
6 80 0,08 15
7 80 0,08 15
TOTAL 0,56 125
sumL sumP
L promedio=  (suml/sumP) [mm]
L promedio= 0,0045 [mm] = 4,48 [um]
Gpart= (-6,643856*log (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 12,32
Norma ASTM E112
Meétodo Interceptacion Lineal Heyn
Muestra intersec_161530AGO nital2% 100x
Medicién # 2
—_ Medida Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
[um] [mm] simples; P triples tangentes
1 60 0,06 14
2 60 0,06 17
3 60 0,06 14
4 60 0,06 12
5 60 0,06 11
6 60 0,06 15
7 60 0,06 17
TOTAL 0,42 100
sumlL sumP
L promedio=  (suml/sumP) [mm]
L promedio= 0,0042 [mm] = 4,20 [um]
Gpart= (-6,643856*log (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 12,50
Norma ASTM E112
Método Interceptacion Lineal Heyn
Muestra intersec_171200AGO_nital2%_50x
Medicién # 3
_— Medida Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
[um] [mm] simples; P triples tangentes
1 100 0,1 13
2 100 0,1 15
3 100 0,1 15
4 100 0,1 19
5 100 0,1 14
6 100 0,1 18
7 100 0,1 18
TOTAL 0,7 112
sumL sumpP
L promedio=  (suml/sumP) [mm]
L promedio= 0,0063 [mm] = 6,25 [um]
Gpart= (-6,643856*log (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 11,36
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Norma ASTM E112
Método Interceptacion Lineal Heyn
Muestra intersec_171201AGO_nital2%_50x
Medicion # 4
TL# Medida Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
[um] [mm] simples; P triples tangentes
1 60 0,06 12
2 60 0,06 13
3 60 0,06 11
4 60 0,06 16
5 60 0,06 16
6 60 0,06 11
7 60 0,06 13
TOTAL 0,42 92
sumL sumP
L promedio=  (suml/sumP) [mm]
L promedio= 0,0046 [mm] = 4,57 [um]
Gpart= (-6,643856*log (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 12,26
Norma ASTM E112
Método Interceptacién Lineal Heyn
Muestra intersec_281330AGO _nital2%_100x
Medicién # 5
_ Medida Medida; L Intersecc. | Intersecc. | Intersecc.
[um] [mm] simples; P triples tangentes
1 60 0,06 12
2 60 0,06 11
3 60 0,06 12
4 60 0,06 10
5 60 0,06 14
6 60 0,06 15
7 60 0,06 10
TOTAL 0,42 84
sumlL sumP
L promedio=  (suml/sumP) [mm]
L promedio= 0,0050 [mm] = 5,00 [um]
Gpart= (-6,643856*log (Lpromedio)) - 3,288
Gpart= 12,00
Resultados finales acero espécimen
~ Didmetro
Tamafio de grano di
Medicion # ASTM particular; mg '0
particular;
Gpart
dmp [pm]
1 12,32 4,7
2 12,50 4,7
3 11,36 6,7
4 12,26 5,6
5 12,00 5,6
Desvio estandar 0,83
Didm. grano promedio; d [um] 5,46
Tamafio grano ASTM del acero; G 12
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Ap. 1l. 4. 3 Fotomicrografias: acero auxiliar

Figura Ap2-3 Acero auxiliar; micrografia para medicion #1
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Figura Ap2-5 Acero auxiliar; micrografia para medicion #4
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Figura Ap2-6 Acero auxiliar; micrografia para medicion #5

Il. 4. 4 Fotomicrografias: acero espécimen

Figura Ap2-7 Acero espécimen; micrografia para medicion #1
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Figura Ap2-9 Acero espécimen; micrografia para medicion #3
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Figura Ap2-11 Acero espécimen; micrografia para medicion #5
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Ap. 11 5 Resultados

El didmetro promedio de grano de la muestra #1 es de 32,38 £7,7 um y el de la muestra #2

es de 5,46 +0,8 um, segun se muestra en Tabla Ap2-4

Tabla Ap2-4 Tamafios de grano promedio medidos

Diametro _
Muestra i promedio de Tamario de grano
Material - ]
# grano (d) | ASTM (nimero G)
[um]
1 Acero auxiliar | 32,0 £7,4 7
2 Acero 55 +0,8 12
espécimen
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Apéndice I11. Estimacioén grafica de la velocidad de deformacién por creep

Ap. 111. 1 Introduccion

En el presente apéndice se detalla el procedimiento experimental utilizado para la
determinacion de las velocidades de creep (¢7). Cada una de estas velocidades se calculd tras

finalizar su respectivo ensayo.

Ap. I11. 2 Metodologia

La metodologia empleada consistié en representar graficamente la deformacion ingenieril

en funcion del tiempo de ensayo.

A posteriori, se aplicd un analisis de regresion lineal en las regiones de creep primario y
secundario de cada grafico respectivamente. La pendiente de estas rectas proporciond las
velocidades iniciales de deformacion para creep primario y secundario, correspondientes a la
derivada de la deformacion ingenieril con respecto al tiempo de ensayo en cada region,
ofreciendo asi una medida cuantitativa de los fenédmenos de termofluencia en la probeta a lo

largo del tiempo.

A lo largo del proceso, incluyendo la calibracion de los instrumentos y la puesta a punto de
las instalaciones, se realizaron un total de 14 ensayos. De estos 14, se seleccionaron ocho
ensayos para los calculos de €', por haberse realizado la total del experimento Sin novedad de
principio a fin. Estos ensayos seleccionados figuran resaltados en Tabla Ap3-
1

Tabla Ap3-1 Ensayos considerados para el calculo experimental de ¢
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‘. Fuerza | Tension
Seccidén Temp. Temp. . .
probeta Atm. °c] K] aplicada |aplicada;

[kgf] o [MPa]
Circular Aire 758 1031 26,828 37
Circular Aire 758 1031 17,128 24
Circular Aire 652 925 38,130 53
Circular Aire 597 870 81,120 112
Circular Aire 652 925 49,650 69
Circular Aire 597 870 99,300 138
Rectangular Aire 652 925 42,200 69
Rectangular Aire 597 870 68,746 112
Circular N2(g) 652 925 52,760 73
Circular N2(g) 652 925 49,650 69
Rectangular N2(g) 597 870 68,740 112
Rectangular N2(g) 652 925 42,200 69
Circular N2(g) 597 870 80,890 112
Circular N2(g) 597 870 80,890 112

AP. 11l. 3 Valores medidos y calculados

A continuacion, se presentan las graficas utilizadas para el calculo de los €” en cada ensayo.
En cada gréafico se incluye una vista general del ensayo junto con el detalle de la regresion
lineal aplicada para estimar el € de creep primario y el ¢ de creep secundario. Las rectas

obtenidas se prolongaron para facilitar la lectura.

Ap. Ill. 3. 1 Ensayo a 597 °C-112 MPa-probeta circular de acero P11-aire

0111 1 I i I i I i I i I _' I
1 Atmoésfera de aire 1
0,10 ~1 | Equation y =a+b*x 597 oC
7 . Direct Weighting -
0,09 o | Voo 112 MPa i
E 0,08 _ Adj. R-Square 0,99918 '
E Value Standard Error s
=, 0,07 ] Intercept 0,01242 9,64832E-5 # 29 dias |
= ?$0P:A=1 Slope 1,53987E-8 1,2419E-10
5 0,06 —
5, 0,05 - = i
= . 7= -
- L
5 0,04 T —
D 4 = E ]
] B Equation =a+b*x
E 0,03 . 114‘}:[ qulght )Ig)irectVSeighting —
§ - % .
13) 0'02 __ IIIﬁII Adj. R-Square 0,91652 __
- %1/' Intercept vaILtlleoo477 Stanf artilsg;; -
0,01 _g ?$0OP:A=1 Slope 2 1,2\%24E-7 1::6872E-8 i
! I 4 I 4 I 4 I 4 I 4 I
0 432000 864000 1296000 1728000 2160000 2592000
Tiempo, [s]
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Ap. I1l. 3. 2 Ensayo a 597 °C-112 MPa-probeta rectangular de acero P11-aire

LEIONdCIon myerner i, [/

0.05

0.04

0.03

0.02

0.01

I i I i I
Atmosfera de aire

§ _

2

o
Equation y=a+b* 597 °C :
Weight Direct Weighting 112 MPa ‘:z::’ 7
Adj. R-Square 0.9066 |
Value Standard Error
) o Intercept 0.00516 8.30498E-5
7$0P:A=1 Slope 2.51017E-9 3.26141E-10 . =
15 dias
z‘@lﬂ i
ﬂI
Iﬂﬂ Equation y=a+b*x 1
II X Direct Weighting
II Weight
III u
IIII
L T Adj. R-S 0.87664
S }HHH ! e Value Standard Error |+
g 250P AL Intercept 6.6754E-4 1.60452E-4
E el Slope 9.64562E-7 2.47307E-7
! I ! I ! I ! I I ! I
232000 464000 696000 928000 1160000 1392000
Tiempo, [s]

Ap. Il1. 3. 3 Ensayo a 652°C-69 MPa-probeta circular de acero P11-aire

Deformacion ingenieril, [mm/mm]

o
[EEN
o

0,08

0,06

0,04

o
o
N

Atmaoésfera de aire

652 °C

Equation

Weight

Adj. R-Square

y=a+b*
Direct Weighting

69 MPa

?$0P:A=1

0,99729
Value Standard Error
Intercept 0,0079 1,76641E-4
Slope 5,48421E-8 5,83209E-10

et
B
=+ Equation y=a+b*x
Weight Direct Weighting
Adj. R-Square 1
Value Standard Error
250P:A=L Intercept 5,55556E-4 1,04629E-18
) : Slope 1,85185E-6 2,6956E-21

=
Iﬂﬂi

0

Tiempo, [s]
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Ap. I11. 3. 4 Ensayo a 652 °C-69 MPa-probeta rectangular de acero P11-aire

Deformacion ingenieril, [mm/mm]

0,6 : : : : : :
7 - V
Atmésferade aire [/
= 4
05 652 °C
’ 69 MPa T
Equation y=a+b*x ;[
Weight Direct Weighting =
014 ] ;E .
=+
=
Adj. R-Square 0,99865
Value Standard Error T 6 hO ras
0,3 — P A Intercept 0,0297 7,48571E-4 = —
730P:A=1 Slope 9,28846E-6 1,32073E-7 =
0,2 1 - J
= ] - Equation y=a+bx
- = Weight Direct Weighting
0,1 - = -
Adj. R-Square 0,96358
S Value Standard Error | |
- ) Intercept 0,00401 0,00105
a P80P:A=1 Slope 5,166E-5 5,76216E-6
010 I I I I
0 5000 10000 15000 20000

Tiempo, [s]

Ap. I11. 3. 5 Ensayo a 597 °C-112 MPa-probeta circular de acero P11-N2(qg)

Deformacion ingenieril, [mm/mm]

0 14 - | | | — ! | ! I | -
- Atmosfera de No(g) @ _
012 Equation y=a+bx 597 OC s _
, X Direct Weighting
| 112 MPa _*
I
0,10 7| |Adi. R-square 0,99891 =2 ]
Value Standard Error ==
) Intercept 0,0106 6,29828E-4 =
7$0P:A=1 Slope 1,97926E-5  2,92235E-7 o=
0,08 7 7
_ L 1,4 horas
0,06 7 7
1 Equation y=a+b*x
0 04 | Weight Direct Weighting |
- BEI%FEFH Adj. R-Square 1 i
0,02 Value Standard Error
i Intercept 0,00167 6,39845E-11
ﬁﬁ{ 750P:A=1 Slope 3,7037E-5  8,19058E-13
F ! I I I I I
0 1000 2000 3000 4000 5000 6000
Tiempo [sl
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Ap. I1l. 3. 6 Ensayo a 597°C-112 MPa-probeta rectangular de acero P11-N2(g)

Deformacién ingenieril, [mm/mm]

T T T T T T T T Y T
0.16 - Atmosfera de N.(g) -
i 597 °C =+
_| | Equation y=a+b* —
0.14 q_ Direct Weighting 112 MPa
Weight
—=
0.12 - = 7
1 | Adi. R-squar 0.99633
] e Value Standard Error
0.10 1 Intercept 0.00934 3.44332E-4 = ] B
] |7%0PA=1 Slope 3.05414E5 9.26532E-7 | | |
0.08 - R S 25,9 min -
—F—
=
0.06 - | = -
- b—==
004 - }—i‘%? | :\::a:?n yD;eac:\/\l;:ghting .
| — ’
002 7 g/ Ad: R-Sauare oseree Value Standard Error 7
e st e e
: T T T T T T T T T
0 300 600 900 1200 1500 1800
Tiempo, [s]

Ap. I11. 3. 7 Ensayo a 652 °C-69 MPa-probeta circular de acero P11-N2(g)

Deformacién ingenieril, [mm/mm]

| I T T T T
0,035 = :i;:::‘:” )I;;ei:vse)i(ghting AtmOSfera de N2(g) -
652 °C
Adj. R-S 0,99975 69 MPa II II -
0’030 n P ' Value Standard Error I III N
T 1l
0,025 - \ 4
0,020 -
24,2 horas
il It -
0,015 1 II I Equation y=a+rbx n
IIII Weight Direct Weighting
00104 it N
]ﬁi
Adj. R-Square 0,97083
0.005 - Value Standard Error |_|
' Intercept 0,00276 1,04704E-4
7$0P:A=1 Slope 1,31644E-6 1,31095E-7 | 1
0,000 - T T T T
0 20000 40000 60000 80000 100000
Tiempo [s]
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Ap. I11. 3. 8 Ensayo a 652 °C-69 MPa-probeta rectangular de acero P11-N2(g)

Deformacion ingenieril, [mm/mm]

0,30

0,25

0,20

0,15

0,10

0,05

—
Atmosfer

T T
de N,(9)
o)
652 °C .
Equation y=a+b* ==
X Direct Weightin 69 M Pa ==
Weight g ==
==
=
Adj. R-Square 0,99706 =
Value Standard Error = 1
250P-A=L Intercept 0,01857 0,00218 == 39 m I n
) T Slope 8,98255E-5 2,18076E-6 =
P b=
=
==
=
=
=
=
==
f Equation y=a+b*x
- Weight gE;irect Weightin
=
=
=
= Adj. R-Square 1
= Value Standard Error
= Intercept 0,00722 3,73666E-11 1
?$0P:A=1
ZZ&‘ el Slope 9,25926E-5  4,73168E-13

0

300

Ap. lll. 4 Resultados

600

900
Tiempo, [s]

1200 1500 1800 2100 2400 2700

Se presentan en esta seccion los resultados obtenidos mediante los andlisis anteriores,

sistematizados por atmosfera y geometria de probeta.

Tabla Ap3-2 Resultados mediciones de velocidad de creep

Geometria Velocidad experimental Velocidad analitica
Temo. | Tension | seccion de deformacion por de deformacion por Tiempo a
T P- transversal | Atm creep (ensayos) creep (Ashby) rot pr
[°C] [M(;’a] : Zlee - . ¢=dz/dt [s7] e=de/dt |s7] (er?s:ygs)
probeta Primario | Secundario Secundario
(inicio) (¢'=cte.) (¢'=cte.)
S Aire | ~1,3.107 ~1,5.10® ~9.10%0 ~29 dias
ircular
597 112 N2(g) | ~3,7.10° | ~1,97.10° No corresponde ~1,4 horas
S Aire | ~9,6.107 | ~2,51.10° ~9.10°10 ~15 dias
ectangular
J N2(g) | ~6,47.10° | ~3,05.10° No corresponde ~25,9 min
S Aire | ~1,85.10° ~5,5.10® ~10° ~9 dias
ircular
- - N2(g) | ~1,31.10° | ~2,65.107 No corresponde ~24,2 horas
Rect : Aire | ~5,2.10% ~9,3.10® ~10° ~6 horas
ectangular
J N2(g) | ~9,26.10° | ~8,98.10° No corresponde ~39min
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Anexo A. Planos

An. A. 1 Vastagos superior e inferior

00 |A4
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An. A. 2 Mordazas
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GERENCIA
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DPTO . - . 58 /0
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An. A. 3 Probetas
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GERENCIA
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DENOMINACION
CONJUNTO

131




An. A. 4 Tubo atmosfera controlada
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An. A. 5 Serpentina precalentamiento N2(g)
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An. A. 6 Circuito vacio-N2(g) en maquina de ensayos de termofluencia
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