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I — INTRODUCCION

La norma B 350 ASTM para bingotes en base cireo-
nio de purcza nuclcear requicre ¢l control de la composicion
quimica del material, La medicidon de la dureza Brinell y la
inspecci6n por ultrasonido para deteccion de defectos de lin-
goles, El presente informe se relicre justamente a esta alti-
ma técnica de inspeccién y a los trabajos realizados en lin-
gotes de zircaloy-4 fabricados por el Proyecto Planta Piloto
FAE (P.P.F.A.EL).

Las normas ASTM requicren la inspeceion por ultrasonido a lo
largo de dos gencratrices del lingotce separadas una de. la
otra en 90°.

No sc¢ especifica dimensiones del trunsductor ni frecuencia de
la sefial ultrasonica. Tampoco se establece un nivel de recha-
zo.

El presentce trabajo resume los resultados obtenidos en lingo-
Les de pequenas dimensiones, los cnales Miceron analizados con
cl objeto de determinar las condiciones de inspeccidn para lin-
gotes de tamafio industrial. Sc¢ han detectado sefiales sénicas
provenientes de poros y en un lingote forjado se encontrécpe
las senales cran producidas por inclusiones, Los poros no sce
distribuyen al azar, sino que toman la forma de la interfase
s6lido-1iquido durante el procceso de fusidn. Las inclusiones
~on citrconio puro no alcado posiblemente contaminado por ni-

,
Lrogeno.,



fre o

II- TECNTCA EXPERIMENTAL

li-1 Matcrvial: Lingotes de 110 mid{metros de didmetro y oen-
trc 200 y 250 milfmetros de Largo fuwcron rcalizados por
doble fusion bajo vacio mediante la técnica de electio-
do consumible. bste msbcrial fuc provisto por ¢l grupo
Producto Primario del PP-FAE. Analisis qufmicos realiza-~
dos en una frdccion del total de lingotes inspeccicnados
por ultrasonido indican que la compdsicidn quimica de la

. P 2 . .
aleacion esta dentro de los requisitos.

i Instrumental y técnicas de inspeccion: Se aplicd la téc-

nica de contacto con transductores de 4 pulgada de dia-
metro y 4 MHz de frecuencia. Se emplearon dos equipos
marca KRAUTKRAMER modelo USIP-11 y el otro modelo USM 2.
La inspeccién se realizé a lo largo de por lo menos 3
generatrices separadas 45°. A lo largo de cada generatriz
s¢ realizé una medicion cada centimetro. be cada punto de
medicién se graficd el pico de maxima sefial y su profundi-
dad respecto a la superficie de contacto con el transductor.
Los resultados se representan graficando la ganancia en
decibeles, para que el pico de maxima intensidad ocupe un
100% de la escala del osciloscopio, en funcion de la posi-
cion.

También se emp1e6 un equipo MECHASONIC para analisis de
superficies planas por inmersién, que permitc una inspec-~
cion 1007 y o escala de ot de ta picza, mediantbe un sis-
tema de barrido automatico y graficaciéu simultinca so~
bre papel electrosensible{scanning(). l.sta técnica se empled
para anidlisis de lingotes, chapas orjadas a partirc de

. s . ' . ' . I Vo
Lingotes de 2° fusion y lingotes de 1 Yusion. Sc cemploea-



ron frecucncias entrc 5 y 20 MHz.

L1 I-RESULTADOS:

III-1

IT1-2

Inspeccidén por contacto: La tabla N° 1 resume las

caracteristicas de todos los lingotes analizados
por contacto. Se indica la longitud del lingote, la
forma de la curva caracteristica y la posicién e in-
tensidad de los picos observados respecto a la in-
tensidad del eco de fondo. Por ello también se in-
cluye la intcnsidad de dicho eco.

El Pico Pl,

rrcsponde a fusidn parcial del material durante el

se observa en el pie del lingote y co-

. . . . P .
inicio del proceso de fusion. El1 Pico P_ correspon-

2
de al rechupe interno y sce cencuentra cn el extremo

superior del lingote. Por ﬁltimo, en una fraccidn
de los lingotes inspcccionados se han encontrado
picos adicionales, denominados P_ y P4. De los 31

3
lingotes analizados, 15 mucstran picos P_ y 5 de

3

4 . . P .
estos ultimos tambien nuestran picos Pi'
L.

De los 15 lingotes con picos P 10 lingotes tie-

3,
ncn picos P2 intensos (I 30 dB) y de los 5 con pi-
cos I’4, solo ¢l Lingote 278 muestra un pico 1’4 in-
tenso (I 26 dB).

Inspcccion por inmersidn:Los lingotes 177 y 278 que

3 y P4, respectivamente, (ta-
bla 1); fueron cortados longitudinalmente en dos

muestran pLcos l‘3 y P

semicilindros. Un semicilindro de cada lingote fue
inSpeccionado por medio de la técnica de inmersidn
en el equipo MECHASONIC. Los semicilindros fueron

orientados con sus superficies planas perpendicula-

res al haz de ultrasonido e inspeccionados en un

100% dc su superficie, con un transductor de 20 MHz.
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La distribucion de sciiales sénicas provenientes del in-
terior del lingote fue grafiicada sobre papel electrosen-
sible, obtenidndose los soncgramas mostrados en las fi-
guras 1 y 2.

También se‘analizaron discos de 35 mm de espesor obteni-
dos por cortes transversales del lingote 180, figura 3 y
cortes longitudinales dc¢ los lingotes de L1° fusidn N° 47

y 208, figuras 4 y 5.

Para simplificar la descripcién de los resultados obser-
vados en los sonogramas de los lingotes 177 y 278 convic-
ne describir en primer término los sonogramas de los lin-
gotes de 1° fusion.

En el sonograma dec¢l lingote N° 47, figura 4, solc se obser-
viv. b pertil del lTingote y una cievta distrei bucion de se-
fiales sonicas cn la perisferia del lingote, que correspon-
den a4 pequenos poros o impertecciones cercanas a la super-
ficie externa del lingote.

En el sonograma dcl lingote de 1° fusion N° 208, figura 5,
se observa una distribucién muy particular de sefiales sé6-
nicas. La distribucidn de seflales producidas por el rechu-~
pe interno (pico Pz) se aislé del resto por medio de un
cuadrado (parte superior de la figura). El resto de las
sefiales sdnicas se distribuyen segﬁn curvas a lo largo de
toda la longitud del lingole. La forma de cestas curvas
evoluciona desde un segmento con curvatura prdcticamente
nula en ¢l exteemo inferior del Tingote hasta e curva
aproximadamente parabélica con su minimo ¢n el centro del
lingote, La forma y evolucidn de estas curvas coincide con
las formas y evolucién que tendria la interfase sélido-11-
quido a medida que progresa ¢l proceso de soliditicacidn

del lingote. Para comprender csta cvolucidn de 1la interfase
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¢s necesario rcecordar que en-cel proceso de fusion por
clectrodo comamibhle, 1o |ill‘;3‘n||'l‘u Gilldeica on el
gorada por la base y por suas superiicices laterales. Por
et l'.‘l’/.t’)ll, aComedrda gue 1 Fraccion soliditicada en La
lingotera aimenta, la extracién caldrica por las paredes
laterales supera o Ta extracion caldrica porr la base y la
intertase se cnrva tomando 1a Fforma de una saperficice de
revolucion gencerada por una curva aproximadamente parabé—
Lica.

Rcetomando ¢l anilisis dc los sonogramas de los lingotes
177 y 278 e¢s posible reconocer en estos algunas caracte-~
risticas de los lingotes anteriores.

En el sonograma del lingote N° 177, figura 1, se observa
una distribucidn de sefiales sénicas aproximadamente plana
y otra curva (sefialadas por una flecha). Esta distribucidn

coincide en posicién con el pico P (tabla 1). Ademas se

3’
observan anillos y circulos generados por defectos maquina-
dos en la superficie que fueron realizados con fines diferen-
tes al del presente trabajo y por ende no se los considera-
ra. La zona del rechupe no se observa pues fue cortada pre-
viamente. En el sonograma del lingote N° 278 se observan en
al partce inferior y media dcl lingote dos distribuciones si-
milares entre si (sefialadas por flechas) las cuales coinci-
den aproximadamente con la posicién de los picos P3 y P4°

Se observa que la densidad de seifiales sénicas es mas densa

cu o parte media del Finpote, Lo cual coincide con tos roe-
sultados por analisis por contacto (la intensidad del pico

1’3 es 14 dB y 1a del pico 1'4 es de 20 dB). Ademds de las
s~onas sciialadas por flechas, ¢s posible reconocer la misma
st bucion de senales soncas :i('gllill |);||';?I)(» s, yao mosGra-
da en ¢l lingote 208, dos dc¢ los cuales limitan por su par-
te interior las dos distribuciones sciialadas por {lechas.,
Finalmente se obscerva cerca del rechupe una densificacion de
scnales sonicas, Limitadas inferiormente por su curva aproxi-

’ .
madament.e parabolica.,



I11-3

—6-

La figurajmuestra las distribuciones de sefiales sénicas
correspondientes a un disco de 35 mm de espesor, cortado
del lingote 180 en la posicidn correspondiente al pico

P.. En este caso se observa una distribucidn densa de se-
flales so6nicas ligeramente desplazado respecto al centro

del disco. Esta distribucidn de seiiales sénicas correspon-
de a una vista axial de la distribucidn de sefiales observa-
das en los lingotes 177 y 278.

Nueve chapas de 20 mm de espesor y 250 mm de largo aproxi-
madamente; obtenidas por forja en caliente de los lingotes
101, 106, y 178, fueron también analizadas por inmersidn
empleandose un transductor focalizado de 5 MHz. La figura
N° 6 es una fotografia del sonograma correspondiente a la
chapa que proviene del tercio superior (cabeza) del lingote
103. Este y el tercio central fueron las Unicas chapas don-
de se detectd seflales sénicas provenientes del interior del

material. Estas seflales estan identificadas con la letra D

en la chapa 1033.

(4 . . » . . P . . .
Analisis metalografico. Correlacion con la distribucion de

~ s, .
seflales soOnicas: La figura 7 muestra una fotografia de la

superficie del lingote 278, donde se puede reconocer poros
en las posiciocnes correspondientes a las distribuciones de
sefiales sonicas indicadas por flechas en la figura 2,
Estos poros son esféricos con didmetros menoreﬁ de 1 mm .,
Observaciones similares fueron realizadas en eI‘disco de
35 mm de espesor cortado del lingote 180. Este disco fue
luego cortado longitudinalmente por su centro y\se observd
que el origen de las sefilales sénicas era una digtribucién
aproximadamente planas de poros situados entre S‘y 10 mm
de la superficie irradiada por el haz de ultrasonido.

En el lingote de primera fusidén N° 47 no se ohservé ningﬁn
otro poro en la superficie de corte, mientras que una dis-
tribucidn de poros a lo largo de toda 1la superﬁ}?ie de cor-

te se comprobd en el lingote N° 208.
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El tercio superior del lingote 103 forjado a chapa y deno-
minado 1033 fue cortado transversalmente a la altura de las
manchas mostradas en la figura 6. Del anilisis por metalogra-
fia éptica, y analisis de composiciodn quimica local por mi-
crosonda electrdnica, se comprobo la presencia de inclusiones
con las siguientes caracteristicas (1): )

a) Las inclusiones observadas tienenl y 5 mm de diametro.

b) Las inclusiones son circonie purod no aleado. La ausencia
de los aleantes del Zircaloy-4 indicaria que dichas in-
clusiones no se disolvieron durante el proceso de fusidn.

c) Una de las inclusiones,la denominada 34, polarizaba la
luz, mostrando una tipica estructura equixial alfa.

Estos hechos y la ‘alta dureza y fragilidad de las inclusiones

indicaban que se encuentran fuertemente contaminadas, por un

. . L 4 . o
elemento estabilizador que podria ser nitrogeno.

DISCUSION

La técnica de inSpeccién por contacto ha puesto de
manifiesto la presencia de defectos en un 50% del total de
lingotes analizados (ver tabla 1).
Estos defectos porducen los picos llamados P3 y P4. Los otros

dos tipos de picos, P1 y P_ corresponden a defectos produci-

dos por fusidn parcial durznte el inicio de la fusidn y al re-
chupe interno, respectivamente.

La inspeccidn por la técnica de inmersidn de cortes longitu-
dinales de lingotes de 1° y 2° fusidén y el analisis de chapas
forjadas completado con observacioén metalogrifica muestra que

. [ 4 . . .
los picos P son como minime producidos por dos tipos de

3V Py
defectos: poros e inclusiones. Los poros se distribuyen en una
forma particular, similar a la forma de la interfase sélido-

-liquido. Por esta razdén se propone que los poros se originan
por algﬁn tipo de inestabilidad del proceso de fusién,que pro-
duce un rapido avance dela interfase en cierta etapa de la so-

lidificacidn, formando una serie de poros a lo largo de ella,
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[ 34

Es necesario aclarar gue los poros del disco de

Y

a

[

1 analizarse

o

gote 180 no pudieron ser deteccados

c

be a ia répida

[¢)

cara mas alejada e ellos. Esto se d
atenuacién del haz de 20 Mrz de frecueacia. Esta ré-

pida atenuacién del haz no es una limitacidén del mé-

todo, sino que justamente ha permitido simplificar la
interpretacién de los sonogramas al mostrar estos dnica-
mente un "corte" de la distribucidén de poros en todo

el volumen del lingote. Este "corte" tiene en realidad

un espesor de aproximadamente 15 mm, valor que fue esti-
mado a partir de los resultados correspondientes al dis-

co arriba nombrado.

Del andlisis de las chapas forjadas del lingote 103 se
determiné la presencia.de inclusiones de circonio puro.

En la bibliografia consultada no se encontré referencias
sobre el origen de las inclusiones en aleaciones de cir-
conio, pero en aleaciones de titanio fabricados con téc-
nicas similares a las del circonio, es un hecho bien es-
tablecido que la razén principal de la presencia de in-
clusiones se debe a particulas de titanio fuertemente con-
taminado por nitrégeno, que no se disuelven durante el
proceso de fusién (2).

Por Gltimo es necesario remarcar que ninguna sefial sénica
que puede ser relacionada con el rechupe interno fue obser-
vada durante la inspeccién por inmersién de las chapas for-
jadas. Tampoco se observd ningin vestigio de los rechupes
durante el anilisis metalogrifico de los diferentes cortes
realizados sobre el material forjado. Tampoco se observd
sefiales sénicas relacionables con los rechupes en barras
forjadas a partir de los lingotes 70, 102 y 179. Estos re-
sultados indican que el rechupe se suelda durante el pro-

ceso de deformacidén en caliente.



V ~ RESUMEN Y CONCLUSIONES

Lingotes de 108 mm de didmetro fueron inspeccionados
por la técnica de contacto, encontrandose que el 50% de ellu.s
presentaban defectos internos del lingote.

El analisis por inmersion de cortes longitudinales y transver-
sales de lingotes de 1% y 2° fusion muestra la presencia de
poros distribufdos con forma similar a la de la interfase
so6lido-1iquido, lo que indicaria que estos poros son origina-
dos por alteraciones en el avance de la interfase.

El mismo tipo de analisis por inmersidn se aplicd a chapas
forjadas, encontréndose inclusiones de circonio puro, nc
aleado, posiblemente contaminado por nitrdgeno, como ocurre
en ale ciones de titanio.

La imposibilidad de detectar el rechupe luego de la operacidn
de deformacion en caliente indica que dste se suelda por de-

. P
formacion.
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-10-

/
<
<
-
. »
~ .
-
s -
... -
.
®
. , -
- a .
- ¥
4
- ° -
‘e

Fig. L: Sonograma del lingote 177. Las flechas muestran
la distribucion de poros presentes. Escala 1:1
reccuencia 20 Mitz.,
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Fig.2: Sonograma del lingote 278. lLas flechas muestran las
. . . ’ .
dos distribucioncs de poros. Ademas sc observa la dis-
tribucion de poros quc sigue la forma de la interfase.

Escala 1:1, frecuencia 20 MHz.
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Fig 3 : Sonograma correspondiente al disco de 35 mm.
de espesor cortado del lingote 18031a altura

del pico P Escala 1:1 ; frecuencia 20 MHz

30
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Fig. 4 : Sonograma'del lingote 47. Se observansefiales
sénicas en.la periferia del lingote, corres-
pondientesé\poros e imperfecciones cercanas a
la superficie externa. Escala 1:1. Frecuencia
20 MHgz. |



Fig.

5

Senograma del lingote 208. Sc observa claramente
la evolucidén de la forma de distribucidén de poros
desde el pie (extremo inferior de la figura)

hasta la cabeza. Un cuadrado aisla laSreflecciones
correspondientes alrechupe. Escla 1:1, frecuencia

20 MHz.
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Fig.0: Sonograma dc la chapa 1033. Las letras D indican las

Id N . . .
manchas sopnicas donde se localizaron inclusiones.

Escala 0,85:1, frecuencia 20 MHz.
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Fig.

7

. oy . .
Fotogratia de 1a cara de corte del lingote
278%. ln ¢l cextremo superior se observa el

rechupe y en la parte central poros corres-

. .’ N
pondientes a fa distribucion de senales.
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Fig. 8: Corte transversal de la chapa 1033 a la altura
del defecto D34 mostrado en figura$ Superficie

pulida con alumina N° 2. Aumento 36 x.
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