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|« [RODUCC ION .

El material en estudio DIN 1-4980, es el empleado en la fabri-
cacién de las zapatas el ésticas del tubo soporte y zapatas elasticas
del scparador versidn Il del elemento combustible de CNA-I.

Este acero austenitico al Cr-Ni, es endurecible por precipita-
cidén, debido a su contenido de Ni, Al y Ti. Es recomendable, para
todas las aplicaciones, que requieran alta resistencia mecénicas
y a la corrosibn a temperaturas del orden de 700°C. La temperatura
de trabajo del reactor es 320°C.

El andlisis tipico de este material es:

Ele Mn | P | s | Si ' cr | Ni | Mo | Ti l v |'A| l B
imento
fe‘;jz 0.05 l].ool o.ozsloozsl 0.51 15.0 Izs.s l].zsl 2.10' o’.zsl 0.25 lo.oos

El material que se recibe para la fabricacién de piezas, tiene
un tratamiento previo de solubilizado, realizado por el fabricante,
a 1100°C con enfriamiento al aire y un Iamlnado en frio con 5% de
rceduccibn.

Una vez fabricadas las piezas, se las somete a un proceso de
cnvejecimicnto a 720°C durante 16 h. en atmdsfera inerte o en va-
cio con anrlamnento posterior "al aire”

Estos tratamientos de envejecimiento, dan al material una alta
resistencia por formacidn de precipitados de N|3(T|A|) comunmente
conocidos en la blbllograffa como fase Y’.

El enveJecjmieﬂto en este tipo de aceros depende“de:“

i) Fraccién en volumen de y’.
ii) Coherencia de la deformacién alrededor de particulas de y’.
iii) Orden interno de la fase v’

En general, un aumento en el contenido de Al+Ti trae como con-
secuencia un aumento en el envejecimiento, debido al incremento
de la fraccidén en volumen precipitada.

Asimismo el desorden entre la fase %’ y la matriz austenitica
aumenta al aumentar la cantidad de Ti, que reemplaza al Al en Y’.
Esto es debido al mayor tamafo atdmico del Ti con respecto al Al.
Consecuentemente la intensidad del envejecimiento aumenta con la
disminucidon de la relacidn Al. '

Ti



Como las propiedades finales de las zapatas eldsticas dependen
del tratamiento térmico a la que son sometidas, es importante de-
terminar el margen de las especificaciones con las que se trabaja:
tiempo, temperatura y velocidad de enfriamiento.

Asimismo es de interés tecnoldgico conocer como pueden afectar
a las propiedades mecénicas las variaciones de dichos parimetros.
Los posibles problemas que se pueden presentar son:
a) Tratamientos interrumpidos, a temperatura constante.
b) Tratamientos a mayor y menor temperatura que la especificada.
c) Variacibnes en la velocidad de enfriamiento.
d) Recuperacién de piezas tratadas a temperaturas mayores y menores

que |la recomendada.

El tratamiento en planta se realiza en vacio, o atmbésfera iner-
te, a 720°C + 15. El enfriamiento es "al aire”, manteniendo el va-
&io hasta llegar a temperatura ambiente.

. ESPECIFICACIONES

El material es recepcionado en forma de flejes cumpliendo las
siguientes especificaciones: :

0,0 2 77.9 kg mm 2
> 66.97 kg mm >

°0.2
Er'ot ;;'0%
HV. < 300

y las piezas fabricadas y envejecidas deben cumplir:

-2
9 ax = 105 kg mm‘

2. METODO EXPERIMENTAL

Los ensayos se real izaron sobre probetas especiales, Fig. |.
Dichas probetas se tallaron segin la direccién de laminacidn.



En algunos casos que se consideran més adelante, se utilizaron
resultados de ensayos de dureza y traccibn, obtenidos del trata-
miento de probetas normalizadas DIN 50114, talladas en el sentido
de laminacibn. '

ol Los valores de 0¥ €not obtenidos en ambos casos son compara-
eSS,

2.1 TRATAMIENTOS ISOTERMICOS

La temperatura de tratamiento fue la especificada para el pro-
ceso: 720°C + |5, variéndose los tiempos de tratamiento entre | ho-
ra y 40 horas.

En todos los casos el enfriamiento fue al aire.
Se compararon los resultados obtenidos con probetas especiales

y normal izadas tratadas durante 16 h. Los valores de 0g, 2; I ax
y e%rot. coincidfan teniendo en cuenta el 5% de error experimental.

2.2 TRATAMIENTOS ISOCRONOS

Para estudiar la influencia de las variaciones de temperatura
durante el tratamiento se real izaron ensayos con probetas especia-
les, manteniendo constante el tiempo de recocido: (6 horas.

. Las temperaturas de trabajo fueron 620°C, 680°C, 720°C y 760°C.

2.3 TRATAMIENTOS INTERRUMPIDOS CON UN TIEMPO TOTAL DE 16 h

Con este tipo de tratamiento, se simularon posibles interrup-
ciones en los recocidos.

En todos los casos el tiempo total t fue de 16 horas y la tem-
peratura 720°C. Los tiempos parciales, t|, se tomaron iguales a:

1; 4; 6; 8; 10 y 14 horas.

La secuencia del tratamiento fue:

Recocido a tj

Enfriamiento al aire
Recocido hasta completar t
- Enfriamiento al aire



2.4 VARIACIONES EN LA VELOCIDAD DE ENFRIAMIENTO

La velocidad de enfriamiento de las piezas ya fabricadas es
tal que alcanzan la temperatura ambiente, aproximadamente | hora
después de sacadas del horno.

En caso de fallas en el proceso de extraccidn, el enfriamien-
to tiene lugar en el interior del horno. En tal caso alcanzan la
temperatura ambiente aproximadamente en 30 horas.

Se hicieron ensayos de laboratorio a la temperatura y tiempo

de proceso, pero con velocidades de enfriamiento similares a las
de enfriamiento del horno de planta.

3.1 RESULTADOS OBTENIDOS

Las probetas con.diferentes tratamientos fueron evaluadas por:

3.1.1 Ensayos de Traccibn: Se utilizd una mdquina de ensayos uni-
versales INSTRON Modelo 1122.

3.1.2 Durezas: Vickers con carga de 5 kg.

3.1.3 Metalografia Optica: Se evaludé la evolucidén del tamafio de
grano en probetas con diferente tratamiento térmico y sin.
tratamiento térmico.

'3.l.4 Microscopia Electrénica de Barrido: para observacién de pre-
cipitados e inclusiones en probetas con tratamientos isdcro-
nos e isotérmicos.

3.1.5 Microsonda Electrdnica: Composicidén de precipitados.

En los ensayos mencionados en J.l.l y 3.1.2 los resultados in-
dividuales que se tabulan m&s adelante corresponden a un valor pro-
medio de 4 ensayos.

3.2 TRATAMIENTOS ISOTERMICOS

Temperatura de trabajo 720°C + I5.



TABLA |
tiempo 00.2 0 max € rot HY
horas kg mm=2 kg mm-2 % 5.
I 97.4 112.8 8.29 386
4 97.6 115.2 .l 401
8 10443 118.1 10.9 428
12 . 102.9 118.4 11.9 429
16 107.1 121.4 1.0 425
40 100.0 119.0 10.9 405

Los resultados anteriores se grafican en las Figs. 2 y 3.

3.3 EVOLUCION DE PROPIEDAD DE. DUREZA

Se evalud la dureza en tratamientos isbécronos e isotérmicos.

Los resultados de la Tabla || se grafican en la Fig. 4.
TABLA ||
620°C 680°C 720°C 760°C

roran | MVs | rormee | Wg | o2 Vel horae. | MY
| 312 | 324 2 396 | 408
34 344 4 380 3 404 1 407
4 344 67 392 4 401 2% 396
75 360 16 418 7 432 4 391
16 391 20 429 7% 429 43 392
21 396 64 435 8 428 7% 396
22 400 16 425 8 392
64 401 19 405 1 16 368
, 32 410 20 ' 363
‘ | 48 253
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3 RECOCIDOS INTERRUMPIDOS

La temperatura de trabajo fue 720°C.

.to son consignados en la Tabla [1il.

Los ciclos de tratamien-

En todos los casos los calentamientos fueron en vacio y los

enfriamientos al aire.
- TABLA {11

tl t2 90.2 % max | €9 HY
horas hor as kg mm~2 kg mm~2 rot 5
5 155 104.4 120.4 10.6 415
2 14 104.2 119.8 10.6 418
6 10 104.2 120.4 10.2 421
8 8 104.5 121.3 12.0 | 421
{0 6 107.0 117.5 11.7 417
14 2 104.5 120.4 10.6 420

3.5 VELOCIDADES DE ENFRIAMIENTO

Se ehsayaron distintas velocidades de enfriamiento en mate-
rial recocido a 720°C durante 16 h.

{. Enfriamiento al

1. 30°C/hora

aire

i1t. 15°C/hora
La velocidad de enfriamiento en planta, en situaciones anéma- -
fas, tiene un valor aproximado entre i y 111,
TABLA 1V

tipo de rot
enfriamiento 90.2 | %max E:% HV

| 105.9 121.5 10.9 410.3

I 108.2 120.9 10.5 414.0

(NN 110.3 I26.2 9.6 420.0




3.6 TRATAMIENTOS ISOCRONOS

Para tiempo constante t = |16 horas se estudia la influencia
de la temperatura. Valores obtenidos en Tabla V y Figs. 5y 6.

TABLA V
T°C o o € rot HV
. 0.2 max ‘ % 5
620 - 97 (NEVE 8 390
680 103 116 9 418
760 88 105 13 367

3.7 METALOGRAFIA OPTICA

Se utilizaron los métodos clésicos para determinacibén de tama-
fio de grano:

- Pul ido mecénico.

- Pulido electrolitico,

--Revelado de borde de grano por ataque electrolitico
con &cido ox&lico 10%.

Con diferentes tiempos de recocido no se observd crecimiento
de grano en tratamientos a 720°C. Tampoco hay diferencias con el

tamafio de grano inicial ASTM = 8.

A tiempos crecientes de tratamiento se observa la desaparici-on
paulatina de la subestructura de deformacién, Fig. 8.

3.8 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

Se observd que a tratamientos a alta temperatura habia una
distribucibén de precipitados en borde de grano, Fig. 9.

La composicidédn de los precipitados fue analizada por EDAX y

se determind que eran carbonitruros y sulfuros de titanio, Figs.
10, Il y 12; estos resultados se confirmaron por microsonda.

3.9 MICROSONDA ELECTRONICA

Se confirmbé que los precipitados eran carburos de titanio y



sulfuros de titanio. Ademds que el Ni y el Cr sélo se encuentran
en la matriz, Figs. 13-18.

3.10 ENSAYOS DE RE-TRATAMIENTO

Se ensayaron probetas a 620°C durante |6 horas. Las probetas
asi tratadas se dividen en 3 lotes:

a- Sin tratamiento posterior.
b- Tratamiento isotérmico a 720°C durante 3 hs.

c- Tratamiento isotérmico a 720°C durante 16 hs.

Se ensayaron con traccién y dureza. Tabla Vli.

TABLA Vi
9.2 % max “rot
kg mm~2 kg mm—2 % HVS
a 96.9 109. 1 8 390
b 98.6 115.0 : 8.5 436
c 103.1 117.5 12.5 456

El valor de elongacidén a rotura aumentd considerablemente.pa- .
ra las re-tratadas a 720°C - 16 horas. Los valores de 0q 5y qnax
obtenidos en el reprocesamiento son algo menores que en el tra-
tamiento a temperaturas y tiempos criticos 720 - (6 hs (108 y (18
kg mm~—2). lgualmente los valores obtenidos estén en especificacio-
nes.

Se recuperan también los valores de durezas, Fig. 7.

3.11 RESUMEN DE LOS RESULTADOS




TABLA Vi
tratamientos isécro tratamientos isotermos jveloc. trat.
nos t = 16 h- _ T = 720°C enfriam. interr. .
620 | 680} 7201760 | 2 4 8 12 16 40 aireltemp
°C °C ' h 2 _
CE CE CEINCE|CE) CE] CE| CE CE CE CE CE CE
0.2
VM VM
CE CE CEINCEJCE] CE] CE] CE Ct CE CE CE CE
max
‘ VM VM
NCE | NCE
rOtﬁREC REC CE CEINCE| CE] CE{ CE CE CE Ct CE CE
HVS CE CE CE CE|] CE| CE| CE| CE Ct CE Ct CE CE
VM

CE: cumple especificaciones

CE VM: cumple especificaciones y alcanza valor mdximo
NCE: no cumple especificaciones
REC: no cumple especificaciones - es recuperable

D ISCUS 10N

Las metalograffas de Fig. 7 muestran que durante el tratamien-
to de envejecimiento no ocurre recristalizacién y, por lo tanto,
puede descartarse el refinamiento de grano como fuente de endure-
cimiento. La evolucién de las propiedades mecénicas puede en con-
secuencia, analizarse en funcibén de endurecimiento por trabajado
y por precipitacibn.

A temperaturas por encima de 600°C se alcanzan r8pidamente va-
lores de resistencia dentro de especificaciones, los que se mantie~
nen a tiempos adn mayores que los especificados, siempre que la
temperatura no sobrepase la temperatura especificada y a la cual
se obtiene el médximo de resistencia.

Por encima de l'a misma, se observa sobreenvejecimiento, que
se traduce en un descenso de los valores de resistencia por deba-
jo de los aceptables.

A temperaturas mayores de 600°C, y menores de 720°C, y a tiem-
pos completos de tratamiento, se observa que no se alcanzan valo-
res satisfactorios de ductilidad. Lo mismo sucede con tratamientos
a 720°C y tiempos cortos. Aparentemente, el proceso de recupera-
cién de la subestructura de deformacién, en estas condiciones de
trabajo, es todavia incompleto. Su efecto negativo sobre ta duc-
tilidad se suma asf al efecto producido por el endurecimiento por



10

precipitaciéon y da lugar a valores inaceptables.

A tiempos y temperaturas mayores, la estabilizacién de la
subestructura traerd, como consecuencia, un aumento de ductil idad
que compensard posibles reducciones en la misma por precipitacién.

Asimismo se observa que un segundo tratamiento a temperatura y
tiempos correctos, incrementa a niveles aceptables los bajos valo-
res de resistencia y ductilidad, resultantes de tratamientos a tem-
peraturas bajas.

Las observaciones por SEM no han permitido observar los preci-
pitados responsables del endurecﬁmiento. A tal fin, se encaran ;ob-
servaciones por transmisién. Sinembargo, es dable esperar preéipi—
tacidén fina y homogénea, en particular debido al efecto nucleante
de las dislocaciones presentes en virtud de la deformacién previa.
La evolucidn de dichos precipitados es el mayor responsable de la
evolucién de las propiedades mecénicas., '

Se observa que el par@metro m&s critico es la temperatura de
tratamiento y que en tanto |la misma se respete, son aceptables va-
riaciones apreciables en tiempo de tratamiento, velocidades de en-
friamiento y adn interrupciones del proceso.

CONCLUSIONES Y RECOMENDAC IONES

- La temperatura de tratamiento constituye el parémetro més
critico del proceso. ‘

- Tratamientos por encima de la temperatura especificada resul-
tan valores insuficientes de resistencia ( omax y 0 (,2) en .
tanto temperaturas m&s bajas producen bajas ductilidades (srot);

- Las piezas tratadas a temperatura mds bajas son recuperables
a través de un nuevo tratamiento en condiciones correctas de

tiempo y temperatura.

- Tratamientos a temperatura correcta y tiempos cortos producen
bajasductilidades. Las piezas son recuperables a través de un -
tratamiento a temperatura correcta y por el tiempo faltante.
Es decir una interrupcidn en el tratamiento no afecta las pro-
piedades finales siempre que la temperatura y el tiempo total
sean correctos.

- Aumentos apreciables en el tiempo de tratamiento y en el tiem-
po de enfriamiento se traducen en descensos no demasiados sig-
nificativos en las propiedades mecdnicas que permanecen dentro
de lo especificado.
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SIN TRATAMIENTO TERMICO

1 HORA

4 HORAS

8 HORAS
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FIGURA 8
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FIGURA 10

FIGURA 11




FIGURA 12
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Figura ¥9 7 Pipayrs N 8
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FIGURA 17 y 18

2. Carboaltrore de TL y sulfure de T1 X600

FIGURA 16



