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INTRODUCCION.

Las bomhas principales del circuito primario de la C.N.Atucha estdn dotados
de- sun sistema de sellos cuya finalidad es aseaurar pérdida nula de refriae-
rante en 1a transmision mecdnica de las mismas. F1 primer sello, o sello
de-alta pnresidn, estd constituido por dos superficies anulares enfrentadas,
solidarias a estator y rotor respectivamente, separadas por una peaquefa luz
por la que circula en sentido radial un caudal de 500-650 Titros de agua por
hora. E1 aqua de suministro se provee filtrada con filtros de 0,45 m, para
minimizar la abrasidén (filtros TA 51/52 NO1) y circula con una velocidad
lTineal media de aproximadamente 25 m/s.

Los sellos de alta presion estan construidos en un acero inoxidable especial,
cuya composicidén quimica aproximada es 0,05% C, 16% Cr. 4% Ni, 2% Cu, 0,8%
Nb, y el resto Fe.

En Ta operacidon de la C.N.A. se reemplzd uno o ambos sellos de alta presidn
en tres ocasiones. En la Tahla I se detallan las operaciones efectuadas.

FECHA PERTODO (1) SELLO CATICAS
REEMPLAZADO
15-125Z6 Ambos Parada
25-4-77 — Programada
20-10-77 . Aito caudal
al 12-11-77 >44:46 QF01DO1 en_arranque
21-6-78 al|  533.,3 QF01D01 Rotura
1-7-78 ) rerno

TABLA 1

La inspeccidn visual de las piezas sefiald la presencia de depdsitos de espesor
variable, en algunos casos apreciable, sobre la superficie de los sellos
retirados. Dichos depbsitos revisten interés por dos razones: en primer lugar,
su acumulacidn puede causar la falla del sistema de refrigeracion de las
bombas; resulta pues de interés definir el origen del depésito, corrosidn

in situ o depdsito del crud circulante, a fin de prevenir este riesgo. En
segundo lugar, para una eventual descontaminacidén, ya sea por un proceso
quimico como el CANDECON, o fisicoquimico como el CQF, resulta imprescindible
conocer las caracteristicas del dep6sito en cuantv a su composicidén y reac-
tividad frente a posibles ayentes quimicos de disolucidn. En particular, la
eleccidén de un agente “reductor” como el NUTEX NTL-106, u "oxidante" como
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e? AP.debe realizarse sobre Ta base de 1a composicidn de los depdsitos del
Circuito primario.

TOMA DE MUESTRA.

lLas muestras fueron tomadas por raspado de las superficies con objetos de
dos tipos, metdlicos y no metalicos (acero inoxidable). (ada procedimiento
presenta inconvenientes, en el primer caso por la escasa cantidad de material

que se recoje, vy en el sequndo por la contaminacifn aue se introduce, v que
afecta fundamentalmente los resultados analiticos de hiervo.

ENSAYOS REALIZADOS.

1. AMALISIS NUIMICO COMVENCIONAL: Se realizaron sealn Ta3 técnicas usuales
empleadas en la C.N.A., previo ataque de 1a muestra con icido sulfdrico
concentrado, con evaporacidén a humos blancos. Sobre el producto se ana-
1126 hierre pur espectrofotometria con acido tioglicdlico en medio amo-

niacal, cromo por espectrofotometria con difenilcarhbazida, y niquel
por espectrofotometria con dimetilglioxima.

2. ANALISIS POR ABSORCION ATOMICA: Se intentd la discluczién del sGlido por
atque con 4cido tioglicélico a 80°C durante 8 horas. Lste procedimiento
ngé un residuo insoluble que se tratd con mezclas MRG,-HCT hasta aparente
disolucidn. En Tlas soluciones se midié Fe, Cr y Ni en n espectrofotémetro
de absorci6n atémica VARIAN. Los resultados de los nét~dns 1y 2 se pre-
sentan comparativamence en ia Tabla 11

ELEMENTO | METODO A | METODO B AR
s | M /ncer %“"n/ncr ______
Fe 21,71 2,10 14,7 2,5 1,5
Cr 9,6/ 1 5,4 1 1,3
Ni 4,8 0,44 | 2,6 0,43 68 B

3. FLUNRFSCFNCIA DE PAYNS X: Se hizo la determinaciﬁn cuo}jt?tiv§ de los prin-
cipales elementos, usando cristal de LiF ZOOV(ZO = 4.458 T),1ton ? kV
y 20 mA, empieando un anticatodo de nro y detcector de centellzo. los
resultados se detaiia:n en la Tabla ITI.

Longitud T o grdeg rziié}zc'
Elemenco Radiacion (iugl?ga%ivo)

1,435 Zn K a no 47

1,500 Ni X 83 B Zf

1,542 Cu K a b 4j—-
1,648 Ni K o 2°

1,757 Fe K B3 ~ 3°

1,936 Fe K a 3°

2,085 Cr K 83 1°

2,290 Cr K o 1:
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4. ANALISIS ESPECTROGRAFICO: Los resultados se muestran en la Tabla IV

ELEMENTO | SELLO 1 SELLO 2 SELLO 3
Cu g%g 0,1-0,3 gtg 0,1-0,3 g%g 0,1-0,3
Pb g%g 0,92:0,1 ug/g 30-100 Kg/g < 30
Si g%g 0,03-0,1 " 0,03-0,1 |4, 0,03-0,1
Co w 0,03-0,1 " 0,1-0,3 o4 0,1-0,3
Mg w 0,03-0,1 ug/g 30-100 e 3n-100
Zr " 0,1 0,1-0,3 |g%g 0,1-0,3
Sb " 0,1 "< 0,1 " Q 0,1
- Mo §§4g 300PT ;ﬁég 300 " 0,03-0,1 i

Zn " 300Pr |ug/g < 300 ug/g < 300
W " 300 |(ug/g < 300 " < 300
Al w 100-300 {g%g = 0,1 g% = 0,1
B w  100-300 ;gég 100-300jug/g 30
cd " 100 "< 100 " < 100
\ " 100 "o« 100 " . 100
Su " 100 L 100] " < 100
Mn " 30-100 " 100-300|g%g 0,03-0,1
Ti " 30 "< 30{uglg < 30
Ag " 10 " 10-30 |ug/g 10-30
B1 " 10 " < 10 |ug/g < 10

5. TECNICAS ELECTROANALITICAS: E1 Ataque de la muestra se realizd en este caso
por fusidon a 600°C con perdxido de sodio en crisol de niquel, y posterior tra-
tamiento del residuo con agua y perdxido de hidrdgeno en exceso. Finalmente se
agregd una pequefia cantidad de grafito en polvo y se calentd durante media hora.
Se filtré, determindndose cromo como cromato en la solucidén, y el residuo se
atacdé con mezclas HNO,-HC1, filtrandose para separar el grafito. Con alicuotas
de esta solucion se déterminé Ni en medio NH -NH4C1, y el Fe en medio citrato.
Para hierro, se usé la polarografia de corrignte continua muestreada, en un
medio de citrato de sodio 0,25 F (pH = 5,05). En estas condiciones, E /2=-O,120 V.
Para cromo, se realizd una polarografia de pulso diferencial, en medi& NaOH
0,5 F, con el valor de E = -1,070 V. Para niquel, se 1levd a cabo una polaro-
grafia de pulso diferenc?a], en medio NH3 1 F - NH,C1 0,1 F, Triton X-100 0,02%,
$ng?ntréndose el valor de Ep = -1,035 V." Los resu?tados se muestran en la

abla V.
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! (a)
" Elemento w/mg (como metal) % (como metal) n/nCr
Cr 25 50.2 1
Ni 13.5 27.1 N.48
Fc 3.6 7.2 0.13

(a) Relacién atdmica respecto al cromo

TABLA V

6. ESPECTROSCOPIA MOSSBAUER:-Se prepard la muestra colocando una pequefia can-
tidad mezclada con glucosa entre dos discos de acrilig9, midiéndose el es-
pectro Mossbauer de transmisidon usando una fuente de “'Co en matriz de Pd,
y modo de aceleracidn constante.Se obtuvo un espectro de baja intensidad,
consistente en un singulete centrado en -0,25 mm/s (con respecto a Fe(Pd)),
atribuible a acero inoxidable, no detectdndose por 1o tanto ningin éxido
de hierro. :

DISCUSION DE LOS RESULTADOS

Dos son Tos posibles oriaenes del depdsito encontrado: corrosién in situ, o
depdsito del crud circulante en el refrigerante. Fsta Gltima hiodtesis se ve
en principio descartada por la notable diferencia en composicifn entre el
~crud circulante y el depdsito encontrado.

La composicidén del sélido encontrado parece corresponder a una relacidn basica
de un atomo de niquel por cada dos de cromo, probablemente con la estequio-
metria NiCrZO ,» con cierta cantidad de otros elementos en menor proporcién.

En general, sé considera que los resultados de hierro presentan un alto error
por exceso, mientras que los de niquel y cromo no se ven afectados por la con-
taminacion con la herramienta metdlica, por lo menos en cantidad importante.
Sobre la base de esa composicidn quimica es posible interpretar todos los re-
sultados, a saber: .

a) De los métodos de ataque, unicamente la fusidn con perdxido de sodio condu-
ce a una disolucidén adecuada de la muestra. Por ese motivo, los resultados de
los métodos 1 y 2 presentan bajos resultados en cromo y niquel (en cambio, las
fases que contienen el hierro se disuelven adecuadamente).

b) En todos los andlisis realizados, la relacidn de cromo a niquel es 2:1
(molar).

c) En el espectro Mossbauer sélo se detecta el acero inoxidable proveniente

de la herramienta. 60 1

d) E1 s6lido presenta una baja actividad de ~ Co. En informes anteriores” se-
fialamos que este nucleido se encuentra asociado fundamentalmente a los 6xidos
de hierro y no a los 6xidos de cromo.

e) E1 color verdoso de los depdsitos estd de acuerdo con la composicidn pro-
puesta.

Es un hecho conocido que la capa de 6xido§ que se forma por encima del acero
inoxidable se enriquece en cromo y niquel™, y que estos 6xidos jueaan un pa-
pel importante en las propiedades:de los aceros inoxidables:; esto favorece
la hipotesis de la formacidn in situ del sélido.
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Los dxidos de cromo presentan una dificultad adicional en los procedi-
mientos de descontaminacion quimica, dado que los mismos son de dificil
disolucion, como se ccmprueba en el presente trabajo. Los reactivos del
tipo "reductor" no los atacan apreciablemente, a diferencia de los 6xidos
de hierro gque son disueltos mas facilmente. Por ese motivo el ataque con
acido tioglicdlico no condujo,a una disolucién adecuada, a diferencia de
1o observado con la magnetita™.

En la medida en que la presencia de este tipo de depisitos se presente
er otros lugares del ¢ircuito primario, deben esperarse dificultades en
la implemeniacisn de métodos quimicos de descontaminacidén como el CANDE-
CON, con tratamiento exclusivamente de agentes reductores, y sin etapa
previa con agentes oxidantes.
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