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L.Ps i"
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Resumen:
El presente trabajo pretende establecer en primer lugar,parametros

practicos confiables,con el objeto de sistematizar el aso de auto-
claves destinados a ensayos de corrosion a alta presion y tempera-
tura.La segunda parte de este trabajo consistié en la calificacion
del autoclave y de todos los instrumentos de medicién y control
empleados para dichos ensayos.

Introduccioén:

Es por todos conocida la importancia de la prediccién de el compor-
tamiento de los distintos materiales componentes de los circuitos
primario y secundario de las cen>trales nucleares en escala tic labo-
ratorio con la finalidad de determinar el origen de fallas,es por
esta razén que el laboratorio de corrosion del CAC encard el pro-
yecto de instrumentar cinco autoclaves,una de ellas y sobre el cual
este trabajo hace referencia,(ver fig.1l),esta destinada a la espe-
cificacion de tubos para vainas destinadas a la fabricacion de
elementos combustibles y materiales estructurales semiterminados de
Zry-4 provenientes de la fabrica de aleaciones especiales (FAE) y
el proyecto para la fabrica de aleaciones especiales (PPFAE).
También se incluye en estos ensayos el comportamiento de estos ma-
teriales con inclusiones incorporadas durante el maquinado de los
mismos. En la Fig-2 se observan algunos requerimientos de la norma.
Montaje:

Para el montaje de los autoclaves se tuvieron en cuenta todos los
riesgos involucrados en este tipo de ensayos,se hizo necesaria la
implementacién de diversos sistemas de seguridad,los cuales se pasan
a detallar:

a)Anclaje al piso del cuerpo de los autoclaves para facilitar las
operaciones sobre el cabezal.

b)Carroceria exterior con chapa de hierro de ¢ im de espesor para
proteccion contra posibles sopladuras de vapor.

c)Pared de hormigén divisoria,detras de la cual se colocara el ope-
rador y todos los equipos de medicion y control.

d)Disco de ruptura que permitirad la salida de vapor cuando este al-
cance una presion de 3470 psig.

e)Transmisor de alta presidon colocado directamente sobre el cuadran-
te del manOmetro.

PlLLave térmica interruptora.Ver Fig.3,fotografia del autoclave.

El diagrama mecéanico simplificado de medicion y control se muestra
en la fig. * Los lazos de control di sefiados,permi ten una vez entrado
en régimen el sistema,cumplir con las tolerancias que la norma del
ensayo requiere y al mismo tiempo brindar la seguridad necesaria al
operador durante el tiempo que dura el ensayo.

Instrumentacion para medicioén,registro y control:

El circuito eléctrico de los dispositivos de regulaciéon y control
de temperatura y presion se muestran en la fip.S.
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Todas las tierras fueron conectadas a un mismo punto comin de una
jabalina enterrada a 60 metros de profundidad hasta llegar a la ter-
cera capa freatica,otorgando de esta manera gran confiabilidad al
sistema.Como sensores de temperatura se utilizaron termocuplas de
crhomel-alumel '"tipo K" ,envainadas en acero inoxidable con unién
conica de alta presion»munidas de su correspondiente curva de cali-
bracion y certificado de calificacion en los puntos de trabajo con
validez un afio (ver Fig.-6).Todas las conecciones de los cables com-
pensados de termocuplas,llevan malla de cobre conectada a jabalina.
Para obtener un registro continuo de temperatura durante el tiempo
que dura el ensayo se utiliz6é un registrador a pluma,pudiéndose me-
dir directamente en todo momento la temperatura sobre un milivolti-
metro digital con lectura hasta el microvolt.Este ultimi equipo se
calibr6é convenientemente antes de comenzar cada medicién mediante
una pila Weastone patron de la NBS calificada con certificado con
validez un afio (ver Fig..7).Se prepard en el laboratorio un programa
en la computadora Koweit-Puekard modela 9825-B,1n cual tomn un volar
promediado de una lectura cada cinco segundos durante dos horas de
lafuerza electromotriz de la pila con el objeto de asegurar periodi-
camente este valor_El controlador de temperatura es del tipo propor-
cional "on-off"' con junta fria incorporada.
En la fig. 9 se observa el médulo de control y registro de temperatura.
El indicador de presion es un manémetro de tipo Bourddn con su co-
rrespondiente curva de calibracion y certificado con validez un afio
de los puntos de trabajo con su desviacion (ver fig. 9
Variables operacionales:
En la fig. Ijaparecen todas la variables operacionales estudiadas.
a]JPaslvado del autoclave:
Entendemos por pasivacion de las paredes del autoclave,a la forma-
cion de una pelicula protectora, lo mas adherente posible dentro de
las fluctuaciones de presidon y temperatura que el ensayo permita.
Debido a que las técnicas clasicas de pasivacion con hidréxido de
sodio pueden inducir con el tiempo,y alas presiones y temperaturas
de trabajo,fragilizacion caustica del cuerpo del autoclave,con el
consiguiente peligro que involucra una fisura pasante,se optd en
nuestro laboratorio por una téenjen do pasivndo ‘n:itur;il’,os decir
la formacion de un Oxido protector durante siete dias de exposicion
en vapor de agua sobrecalentado de alta pureza.Los oxidos formados
en este caso fueron O6xido férrico (rojo) y ferroso férrico (hegro),
adherentes ,evaluandose los posibles efectos de enmascaramiento sobre
el 6xido formado sobre las aleaciones de circonio,durante veinte
ensayos de 72 horas de duracion cada uno,en los cuales los testigos
ensayadosirio sufrieron una desviaciéon mayor de 5mg/dm de aumento
de peso entre el mayor y el menor de los valores obtenidos.
b)Purgado: . . w_
sta es una variable operacional de gran importancia ya que 13 ror-
macion del 6xido sobre las probetas esta directamente relacionado
con la cantidad de oxigeno presente en el medio de reaccién.
La norma exige para los ensayos un maximo de 0,03 mi C"/Kg luego
del venteo.Se ha logrado un purgado aceptable colocando una cantidad
inicial de 0,5 litros de H20,efectuando aperturas de valvula duran-
te aproximadamente un minuto,a las siguientes temperaturas. 90-100
120-140 y 150°C,hasta desalojar un 409 aproximadamente del volumen
inicial de anua,dejando un remanente del R-I0?. restante para ajustar



-441.

la presion en régimen.Si se hace un purgado deficiento,luego del
ensayo, los testigos presentaran un aumento de peso superior a los
22 mg/dm2 mientras que el aspecto del 6xido formado seréa negro,
opaco y con tonalidades amarillentas a transluz.

Calificacion del autoclave:

La norma utilizada recomienda utilizar un autoclave de referencia
exclusivamente para ensayos de testigos,que a Su vez serviran para
la calificacion de los restantes autoclaves,fijando una diferencia
de poso de testigos entre los dos autoclaves no mayor de 5 mg/dnr.
Iin nuestro laboratorio resulta imposible implcmentar este sistema
por razones econdmicas,se decidid entonces hacer un seguimiento de
testigos en el mismo autoclave a calificar y obtener una diferencia
de peso propia del autoclave mediante la observacion de el aumento
de peso de 100 testigos en distintas zonas de ensayo.

En la Fig-IQse muestra el resultado de uno de estos ensayos»pudién-
dose observar una zona '‘fria'"" 6 de poca reactividad correspondiente
al fondo del recipiente (zonas G y H ) ,manteniendose una correspon-
dencia bastante buena en los valores de aumento de peso en la zona
alta cercana al cabezal y media de la grilla (zonas A,B,C.D,F.,F con
una diferencia entre valores m.Iximo y minimo de 2,8 mg/dm2).

Otro de los ensayos previstos es la determinacion de gradientes de
temperatura en el volimen del recipiente mediante la colocacién de
distintas tenmocuplas por zonas,se pudo observar de esta manera una
diferencia de 29°C (con temperatura de ensayo:400°c).entre la zona
inmediata superior por debajo del cabezal y la zona central de tra-
bajo. En préximos ensayos se tratard de medir temperaturas de puntos
radiales inmediatos a la pared del autoclave y en zonas inferiores
del mismo.

En la rig. 12,>e observa la posicion de la termocupla de registro
cabezal y grilla portaprobetas.

(biK'iiiri ione;;:

El autoclave asignado a estos ensayos es apto para el servicio,
siempre que se cumplan las recomendaciones enunciadas y se estudien
y traten de anular las posibles inferencias de las variables opera-
cionales sobre el resultado de los ensayos.

Es conveniente poseer un banco de muestreo permanente de testigos
de comportamiento conocido para seguir la perfomance del equipo.
Seria también conveniente de ser posible,obtener la curva cinética
de crecimiento de 6xido suministrada por el autoclave en uso,en

tal caso habria que realizar experiencias de:1,3,7,14-,30,60,90 y
120 dias de duracion.
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AT:"MgjL;nis;or” do  lanjServyjturd
TC:Controlador de temperatura.
TR R, ir_trador de temieratura.
TI :Indi.rador cel temperatura.
Pl:Indicador de presion.
PSH:Transmisor de alta presion.
PSV:Valvula de seguridad.
PF:Punta fria.

FUS:Fusible.

LLT:LLave térmica.
IM:Interruptor manual.

R: Rela

UMPV:

LPr/fidad manual de potencia variable.

UMP:Unidad manual de potencia.
IC: Indicador de corriente.
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MATERIALt I (imn I horficoiipla «nvainad# con ululacién min**ral,
vaina <= nunn» Inonl «Ubi* «& Ali» 0* Htmilttnml.«> 11& mm
ih lowiH.uwd y 1,p v AU K, «.ntiHinkaotos <>
Cm —AIMme« I Tilnntl €°1oAtU cmn * 1 N" i

pP.TERM INAC LUNI'S RBUUBKI IMSi Calibracién bmU*« e Cy &*o *<>e

RESULTADOS: La termocupla Inc contrastada comparando su res-
puesta termoeléctrica con las correspondiente a dos termo-
cuplas patrones de PtlOj&Rh-PL. Los resultados obtenidos fue
ron los «iguiente»:

Temperatura de la Fuerza termoelectromotriz Incerti dumbre

junta de medicion de la mediciodn

0 (mv) (mv)
300 12,345 +0,040
350 14,430 +0,045
400 16,515 +0,045

Temperatura de la Junta frfo de referencia! 0 "C.

OBSERVACIONES:

.) La amplitud del intervalo de incertidumbre corresponde
aproximadamente a valores de temperatura de +1 C.

cont. nn fo.

Lo» latuHaUuk COnN*B»d0» »» = «BCUIM*0c" * o o
n. toa. rt®@pon*ct>.i.de por «i u»o .nd*b.00 0 we«#CIO Qu* *ix
(.) La a«.,ja. .. encuentra fuera d. «cala cerc del tope.

81 MnfaHro lia «ldo identificado 118-IN11 82.
OMMVAC3CMKti K1 pr«e<dlalMt« *e ealitraeldn utlllaado h «1 indi-
oado por la fiora* la» 16.003-

p~aldn realm .a la praaidn dada por .1 «atr— nto calibrador.

>r— idn indicacm <* 1 «»» M M P» & -"d-*M _nne*>e

i P R B b S o e

> [crh¢

RiaUraalal .a la diforancla antra al valor da praaidn indicada t2
Mdo con praaionaa deerectantea y oon praaionea crecian
taa.

——-—-—inatento calibrador. i 0,05 X da cada uno da loa

valorea da praaidn.
Ogntinila an Fo. 3

Fig. 8
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