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Resumen

Palabras clave

D. Rodriguez* y M. Serrano**

En este documento se reflejan los primeros resultados referentes a la caracterizacién de dos coladas de un acero
9 Cr ferritico/martensitico de activacién reducida (RAFM) producido en Espafia, denominadas AF1B y AF2A.
Los resultados obtenidos en dicha caracterizacién se compararan con su homélogo europeo, el EUROFER97-2,
el cual se eligié como material de referencia. Todas las actividades detalladas se realizaron en la Unidad de
Materiales Estructurales del CIEMAT, dentro del proyecto TECNO-FUS CONSOLIDER INGENIO. Ambas
coladas, producidas en una planta piloto de la Fundacién ITMA, presentan el mismo proceso de produccién y
tratamiento térmico final. Asimismo presentan un comportamiento a traccién similar al del EUROFER97-2.
Por el contrario, las propiedades a impacto son menores a las del homélogo europeo. En la microestructura de
la colada AF1B se han detectado inclusiones bifasicas de gran tamafio que afectan a sus propiedades mecanicas,
sobre todo a las de impacto. Estas inclusiones no se detectaron en la AF2A.

Acero F/M de activacién reducida (RAFM); Inclusiones bifssicas; Propiedades mecénicas; Microestructura.

Mechanical characterization of a reduced activation 9 Cr ferritic/martensitic
steel of spanish production

Abstract

Keywords

This paper shows the first results concerning the characterization of two heats of a reduced activation 9 Cr
ferritic/martensitic steel (RAFM) made in Spain, called AF1B and AF2A. The results of this characterization are
compared with their European counterparts, EUROFER97-2, which was chosen as reference material. All activities
described were performed in the Structural Materials Unit of CIEMAT, within the national project TECNO-FUS
CONSOLIDER INGENIO.The two Spanish heats have the same production process and heat treatment. Both heats
have a similar tensile behaviour similar to EUROFER97-2, but on the other hand impact properties are lower. The
microstructure of AF1B reveals large biphasic inclusions that affecting its mechanical properties, especially the impact
properties. AF2A casting was free of these inclusions.

Reduced activation ferritic/martensitic steel; Biphasic inclusions; Mechanical properties; Microstructure.

1. INTRODUCCION

En las dltimas décadas el incremento exponencial
del consumo energético, junto con la bisqueda de
nuevas plantas de generacién de energia cada vez
mas seguras y longevas, ha propiciado el desarrollo
de las nuevas generaciones de reactores de fisién
(GEN III y GEN 1V), la construccién del primer reac-
tor experimental de fusién termonuclear, denominado
ITER (International Thermonuclear Experimental
Reactor), junto con el primer prototipo de sistema
de transmutacién de residuos radioactivos asistido
por acelerador, denominado MYRRHA. Pero para

que esta nueva era energética vea la luz, es necesario
el desarrollo de una nueva generacién de materiales
tanto estructurales como funcionales que sean capaces
de operar de forma efectiva y viable en las nuevas
condiciones de servicio que se plantean, debido a
que en la mayorfa de los disefios de estos nuevos
reactores, combinan altas dosis de radiacién neu-
trénica con elevadas temperaturas y presencia de
metales liquidos!!l.

En el caso de los materiales estructurales para
fusion, se maneja el concepto de materiales de acti-
vacién reducida (reduced-activation materials, RAFM),
capaces de obtener niveles aceptables de actividad

) Trabajo recibido el dia 6 de diciembre de 2011 y aceptado en su forma final el dia 14 de marzo de 2012.
*  Laboratorio Nacional de Fusién. CIEMAT, Avda de la Complutense 40, 28040 Madrid.
**  Division de materiales estructurales CIEMAT, Avd.a de la Complutense 40, 28040 Madrid.
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en pocos cientos de afios!?. La base de este tipo de
aceros se centra en la naturaleza de sus aleantes, ya
que pocos elementos pueden cumplir el requisito de
actividad reducida, entre los mds importantes se pue-
den encontrar el cromo, vanadio, titanio, wolframio
y el tdntalo, dichos elementos poseen tiempos de
activacién radioldgica relativamente cortosPl.

Los aceros RAFM se desarrollaron a partir de
los aceros ferriticos/martensiticos (F/M) conven-
cionales, procedentes tanto de la industria térmica
como de los programas de reactores rdpidos (T91,
JMES...), debido, no solo a sus buenas propiedades
como materiales estructurales, sino también por
su mayor resistencia al hinchamiento por irradia-
cién, denominado en inglés “Swelling”*¢l. Los
principales aceros RAFM, existentes en la actua-
lidad son: el denominado F82HMod, producido
por la NKK Corporation! y el acero EUROFER97
producido en el marco de la European Fusion
Development Agreement (EFDA)®!. En la actuali-
dad, se sigue trabajando en la optimizacién de
estos materiales (F82H-BAO7, F82Hmod3,
EURQOFER97-2 y -3)Py 101 'y ademads existen nuevas
aleaciones RAFM procedentes de China e Indial'! 12,

Esta es una de las razones por las cuales se de-
sarrolla en el marco del proyecto espafiol
TECNO-FUS CONSOLIDER INGENIO, y m4s
concretamente en las tareas 4.1 y 4.4, un acero
RAFM a escala semi-industrial 100 % espatfiol. En la
actualidad ya existen varias coladas experimentales
de este RAFM espafiol bajo estudio. En este docu-
mento se muestran los primeros resultados tanto
microestructurales como mecénicos.

2. MATERIALES Y PROBETAS

Las coladas en estudio han sido fabricadas por la
Fundacién ITMA en el marco del proyecto
TECNO-FUS 131, Dichas coladas se obtuvieron por

medio de un horno de alto vacio, en inglés Vacuum

Induction Meeting (VIM), con capacidad para unos
50 kg aproximadamente. Tras el proceso de fundicién
cada colada fue desbastada y dividida en dos piezas
rectangulares denominadas “slabs” de 250x125x100 mm,
las cuales se sometieron a un proceso de laminado
en caliente hasta obtener placas de 14 mm de espesor.
Tras el proceso de laminado fueron sometidas al
mismo tratamiento térmico (TT). La tnica diferencia
importante estriba en el % en peso de wolframio, en
base a lo cual se denominé AF1B a la colada con
1,4 % y AF2A ala de 1,08 %.

Ademads de estas coladas experimentales también
se analizaron las propiedades mecdnicas de una placa
de 25 mm de espesor de EUROFER97-2, existente
en el CIEMAT vy fabricado en el marco de EFDA,
ya que es el material de referencia elegido, por las
razones anteriormente detalladas. Dicho RAFM
presenta un tratamiento térmico diferente al de las
coladas AF2A y AF1B. Tanto los TT como las com-
posiciones quimicas de cada RAFM pueden verse
en las tablas [ y II.

Previa a la caracterizacién mecénica, se realizé un
examen microestructural preliminar, el cual se centrd
en las técnicas de microscopia dptica y microscopia elec-
trénica de barrido (SEM). En cuanto a la caracterizacién
mecdnica, incluye ensayos de traccién en las orienta-
ciones longitudinal (L) y transversal (T), es decir, en la
direccién principal de laminacién L, y en la direccién
perpendicular a la de laminacién T (Fig. 1).

También se realizaron ensayos de impacto Charpy
con probetas estdindar CVN en orientacién TL, y pro-
betas miniatura del tipo KLST en orientaciones LT y
TL, ver figuras 2 y 3.

El modo de nombrar a las probetas de impacto
corresponde a la norma ASTM 399 141 en la cual
la primera letra define la direccién principal de
mecanizado y la segunda la direccién de propagacion
de la grieta.

Los ensayos de traccién se han realizado en una
mdquina universal de ensayos MTS de 100 kN de
capacidad, siguiendo la norma ASTM E8 1], Los

Tabla I. Tratamiento térmico de cada RAFM

Table I. Heat treatment of each RAFM

RAFM ESPANOL EUROFER 97-2
Normalizado 960 °C 960 °C
30 min/aire 1,5 h/aceite
Revenido 750 °C 750 °C
2 h/aire 4 h/aire
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Tabla Il. Composicion quimica de las coladas
experimentales de RAFM de produccion nacional

Table Il. Chemical composition of experimental
casting RAFM of national production

RAFM espaiiol

EUROFER97-2

AF1B AF2A (% Peso)
(% Peso) (% Peso)

A Cr 8,9 8,8 8,85
C 0,12 0,12 0,092
Mn 0,39 0,44 0,44
P 0,004 0,003 0,013
S 0,007 0,005 <0,003
Vv 0,19 0,19 0,18
B 0,001 <0,002 <0,001
N 0,015 0,007 0,018
O <0,01 0,02 0,0008

B W 1,43 1,08 1,08
Ta 0,1 0,12 0,15
Ti 0,004 0,004 0,001

C Nb 0,004 <0,005 <0,002
Mo 0,005 0,005 <0,01
Ni 0,01 0,01 0,07
Cu 0,015 0,01 0,04
Al 0,01 0,05 0,002
Si 0,05 0,04 0,04
Co 0,008 0,006 0,02
Sn 0,03 0,006 <0,002
As 0,01 <0,002
Sb 0,01 0,003
Zr 0,002 <0,0005

A: Elementos aleantes.
B: Elementos de sustitucion.

C: Elementos radiolégicamente indeseables.

ensayos se han realizado entre temperatura ambiente
y 700 °C a una velocidad de 0,001 mm/mm-min’.
En la realizacién de los ensayos de impacto con pro-
betas estandarizadas se ha utilizado un péndulo
WOLPERT de 300 ] de capacidad, bajo la norma
ASTM 23 6], En el caso de los las probetas subdi-
mensionadas se usé un péndulo también WOLPERT
de 50 ] de capacidad. El intervalo de temperaturas
usado en el caso de las probetas estdndar estuvo entre
los -115 °C y los 100 °C, en el caso de las probetas
miniatura KLST estuvo entre los -150 °C y ambiente.

La dureza se ha medido con un durémetro de la
marca AKASHI-II, dotado con una punta de dia-
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mante del tipo Vickers. La carga aplicada para cada
una de las penetraciones fue de 30 kg.

3. RESULTADOS

La caracterizacién microestructural se ha realizado en
los tres planos principales de la placa (LT, LS y TS)14],
para analizar la posible anisotropia del material. Las
micrografias se pueden observar en la figura 4.
Como podemos ver en el esquema tridimensio-
nal de cada material, todos muestran la estructura
tipica de un acero ferritico/martensitico, o lo que
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Figura 1. Plano de una probeta de traccion de M5 (mm).

Figure 1. Drawing of a M5 tensile specimen (mm).
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Figura 2. Plano de una probeta estandarizada CVN para
ensayos de impacto (mm).

Figure 2. Plan of a CVN standard specimen for testing impact
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Figura 3. Plano de una probeta subdimensionada KLST
para ensayos de impacto (mm).

Figure 3. Plan of a KLST non-standard specimen for testing
impact (mm).
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EUROFER97-2

Figura 4. Imagen por microscopia optica de los diferentes RAFM bajo estudio (200 um).

Figure 4. Optical microscopy image of different RAFM under study (200 um).

es lo mismo, la fase martensita provoca que la ani-
sotropia generada durante el proceso de laminacién
sea, a nivel microestructural, muy leve.

Por otro lado al ir a mds aumentos (Fig. 5),
podemos ver como el EUROFER97-2 posee unas
placas de martensita algo mayores que las obser-
vadas en las coladas AF1B y AF2A.

Esta primera impresion se confirma a la hora de
medir el tamafio de grano austenitico primario de
cada material segin la norma ASTM E112-9683, ya
que el EUROFER97-2 posee un tamafio de grano en
torno a los 7,9 y 11 um (segtin norma 10-11ASTM)
mientras que para las coladas AF1B y AF2A se
encuentra entre las 5,6 y 7,9 pm (segin norma
11-12ASTM)7 Ademés de un tamafio de grano
diferente entre el EUROFER97-2 y nuestro RAFM
experimental, también hemos observado la existencia
de una gran cantidad de inclusiones con diferente
morfologfa y tamafio en la colada AF1B. Estas inclu-
siones no se han observado ni en la colada AF2A, ni
en el EUROFER97-2, al menos no en tamafios y con-
centraciones similares (Figs. 4 y 5), por lo que pueden
ser responsables de las diferencias en el comporta-

AF1B

AF2A

miento mecdnico entre ambas coladas, como podre-
mos ver més adelante.

Tras este examen preliminar de la microestruc-
tura, se procedi6 a analizar su dureza mediante ensa-
yos de punzonado del tipo Vickers. Las medidas obte-
nidas en cada material se encuentran dentro de los
limites dados por EFDA para el EUROFER97-2
(200-240HV)[18l. Ademés no presentan disconti-
nuidades importantes entre caras. Dichos valores se
pueden ver en la tabla II1

Tabla Ill. Resultados del ensayo
de dureza HV30

Table lll. Results of HV30 hardness testing

HV30

EUROFER97-2 AF1B AF2A

232 230 224

Figura 5. Detalle por microscopia 6ptica del plano LT de cada RAFM.

Figura 5. Optical microscopic detail at the plane LT of each RAFM.
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A continuacién podemos ver en la tabla IV los
resultados obtenidos en los ensayos de traccién para
la resistencia (Ultimate Tensile Strength UTS), el
limite eldstico (Oyg 0.2% ), la estriccion y la elongacion
en las temperaturas criticas segtin la especificaciones
mecanicas del EUROFER97-2 dadas por EFDA.

En las figuras 6 y 7, podemos ver la variacién de
algunos de estos valores en funcién de la temperatura,
para los materiales bajo estudio.

Como podemos ver, las dos coladas experimen-
tales presentan un comportamiento frente a la tem-
peratura muy similar. Ademads satisfacen la espe-
cificacién del EUROFER97-2 por la cual se exige
que posean un Oyg g 5o, SUPETIOT a 500 MPa a tem-
peratura ambiente y a 300 MPa a 550 °C, adem4s
de una UTS a temperatura ambiente superior a los
600 MPa. Al comparar estos valores con los obte-
nidos para el EUROFER97-2, vemos como la
colada AF2A es la que en un principio presenta
unas propiedades a traccién ligeramente inferiores,
mientras que la resistencia mecdnica de la colada AF1B

es ligeramente superior a la del EUROFER97-2. Estas
diferencias desaparecen a temperaturas cercanas a las
de operacién, unos 500 °C.

Esta similitud en el comportamiento mecénico
entre los RAFM analizados se refleja también en
el porcentaje de estriccién, ya que como podemos
ver en la figura 7, la reduccién de drea obtenida
para cada material es practicamente idéntica. No
obstante, en la tabla IV podemos ver cémo la
colada AF1B presenta valores de fractura ddctil,
reflejados en la estriccién y en la elongacién final,
ligeramente menores que los obtenidos para la
colada AF2A.

En la figura 8 podemos ver la curva de tran-
sicién con probetas Charpy estdndar tipo CVN
para las coladas AF2A y AF1B, junto a sus res-
pectivos ajustes (Tabla V)10l donde USE es el
nivel de energia superior, LSE es el nivel de ener-
gia inferior, T\, es la temperatura para la cual la
energia absorbida es de (USE-LSE)/2, también

conocida como temperatura de transicién

Tabla IV. Valores criticos y de especificacion del ensayo de traccion

Table 4. Critical and specification values of the tensile test

UTS (MPa) oYS (MPa) Estriccion (%) Elongacién (%)
20°C 20°C 500°C Ambiente Ambiente
EUROFER97-2 670 542 382 78,5 26,5
AF1B 675 531 387 76,6 27,0
AF2A 646 527 382 77,5 28,9
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Figura 6. Representacion grafica de la UTS y 0y , 4, frente a la T para el EUROFER97-2, AF1B

y AF2A.

Figure 6. Graphic representation of the UTS and 0, ,,, Vs T to EUROFER97-2, AF1B and

AF2A.
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Figura 7. Representacion grafica del porcen-
taje de estriccion del EUROFER97-2, AF1B y
AF2A.

Figura 7. Graphic representation of necking vs
T for EUROFER97-2, AF1B and AF2A.

Tabla V. Valores del ajuste de lacurvaEvs T

Table V. Values of fitting the curve Evs T

USE(J) LSE(J) DBTT(°C)
AF1B 164,9 7.8 - 49,6
AF2A 203,3 0,0 - 67,4

ddctil-fragil (Ductile to Brittle Transition
Temperatura; DBTT) y C representa el ancho de
la zona de transicién.

El analisis de cada curva refleja que la colada
AF1B no solo tiene una USE mucho mis baja que
la AF2A, sino que entre ambas coladas existe una
diferencia de casi 20 °C en la DBTT. Estos valores
no reflejan la similitud esperada a la hora de comparar
dos aceros que han sido sometidos a procesos de lami-
nado en caliente bajo las mismas condiciones, y que,
posteriormente, han recibido el mismo tratamiento
térmico. Ademas las diferencias existentes entre
ambas coladas referentes a la composicién quimica,
no son en principio tan significativas como para pro-
vocar estos resultados tan diferentes en propiedades
de impacto.

Esta disparidad de comportamiento entre ambas
coladas, no se debe a la orientacién de mecanizado
de las probetas CVN ensayadas, ya que este mismo
comportamiento se reprodujo tanto en la orienta-
cién TL como en la LT de las probetas subdimen-
sionadas KLST. El resultado de dicho ensayo se
puede observar en las figuras 9 y 10.

250

2004 DBTT,, = -67.4°C O

AF2A

1504
DBTT,. = -49.6°C

AF1B

S 100+
w
50
0-
@ AFIBTL
-50 T T T T T T T T
-120  -90 -60 -30 0 30 60 90 120
T(©)
- T-T
g USE ;r LSE | USE-LSE tanh( " j

Figura 8. Curva de transicion ductil/fragil de las
coladas AF1B y AF2A con probetas estandar tipo
CVN.

Figure 8. Ductile/brittle transition curve for AF1B
and AF2A with CVN standard specimen.

El resultado de los ensayos con probetas no estan-
darizadas KLST denota no solo que la diferencia
entre ambas coladas existe en ambas orientaciones,
sino que ademds esta diferencia es mayor en la orien-
tacién LT.

Una vez analizadas las propiedades a impacto en
ambas coladas, se analizaron las del candidato euro-
peo EUROFER97-2 con probetas estandarizadas
tipo CVN. El resultado de dicho anilisis junto a su

DBTT,=-117°C ®

@ AF2AKLSTLT
] O AFIBKLSTLT
-1 —T T T~ 1 1T T T 1 T T T
-180 -160 -140 -120 -100 -80 -60 40 -20 0 20 40
T(©)

Figura 9. Curva de transicién ductil/fragil del
AF1B y AF2A con probetas KLST-LT.

Figure 9. Ductile/brittle transition curve for AF1B
and AF2A with specimen KLST-LT.
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Figura 10. Curva de transicion ductil/fragil del
AF1B y AF2A con probetas KLST-TL.

Figure 10. Ductile/brittle transition curve for AF1B
and AF2A with specimen KLST-TL.

comparacién con los resultados obtenidos para las
coladas del RAFM espafiol se pueden observar en
la figura 11.

En dicha figura podemos ver cémo no solo el
EUROFER97-2 posee una USE mucho mayor (un
29 % con respecto a la colada AF2A), sino que la
colada AF1B no alcanza la energia minima de 200 ]
requerida por la especificacién del EUORFER97 a
24 °C, y que la colada AF2A lo alcanza pero con
dificultad, ya que hay valores a dicha temperatura
que no superan dicho limite. Por el contrario,
ambas coladas poseen una DBTT mucho menor
que la registrada por el EUROFER97-2, en especial
la colada AF2A, con la que existe una diferencia
de mas de 25 °C. Esto supone una ventaja conside-
rable frente a la fragilizacién por radiacién!!? v 20),

Debido a la gran diferencia existente entre
ambas coladas del RAFM espafiol, y al no encon-
trar una justificacién clara compartiendo el mismo
proceso de produccién, se realizé un andlisis deta-
llado de las superficies de fractura mediante la
técnica de microscopia electrénica de barrido
(SEM). En las figuras 12 y 13 podemos ver las
superficies de fractura de dos probetas tipo CVN
de las coladas AF1B y AF2A ensayadas en la
regién dactil.

Este andlisis fractografico revel6 que las probetas
correspondientes a la colada AF1B presentaban una
serie de inclusiones de morfologfa esférica y tamafio
diverso. La mayorfa de estas inclusiones se encontra-
ban en el interior de los tipicos huecos producidos
en una fractura ddctil. A través del programa de an4-
lisis de imagen ] MicroVision 1.2.7 se obtuvo que la
mayoria de las inclusiones observadas presentaban
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Figura 11. Curva de transicion ductil/fragil del
EUROFER97-2, AF1B y AF2A con probetas estan-
dar CVN. Limites de especificacién a 0 y 24 °C.

Figure 11. Ductile/brittle transition curve for
EUROFER97-2, AF1B and AF2A with CVN standard
specimen. Specification’s limits at 0 and 24 °C.

un tamafio comprendido entre 1 y 6 um, aunque tam-
bién se encontraron inclusiones con tamafios en torno
a las 10-15 pm.

Al analizar las superficies fractograficas corres-
pondientes a las probetas de la colada AFZA
(Fig. 13), se vio que para esta colada las superficies
de fractura se encontraban libres de estas inclusiones,
al menos de inclusiones similares en tamafio y can-
tidad. Esta ausencia en las probetas de la colada
AF2A, lleva a determinar que la existencia de estas
inclusiones, no solo es algo exclusivo de la colada
AF1B, sino que posiblemente sean las responsables
de la diferencia existente entre las propiedades a
impacto de ambas coladas.

El tamafio considerable de las inclusiones y el que
aparecieran en el interior de las fracturas ductiles de
las probetas CVN-TL, hace sospechar que sean pun-
tos preferenciales para la nucleacién de microcavi-
dades durante ensayos a traccién. En la figura 14, se
puede ver la superficie de fracturas de las probetas
ensayadas a traccion de las coladas AF1B y AF2A a
temperatura ambiente, y cémo efectivamente las
correspondientes a la AF1B presentan unos huecos
o “dimples” de gran tamafio, en cuyo interior se pue-
den observar aun algunas de las inclusiones que han
provocado dichos “dimples”21],

La fractografia de las probetas de traccién de la
colada AF2A presenta la composicién tipica de una
fractura ddctil en un material homogéneo, todo lo
contrario de lo que ocurre en el caso de la AF1B, la
cual presenta grandes “dimples”, en los que podemos
observar las inclusiones esféricas detectadas anterior-
mente y responsables de los mismos. La existencia de
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Figura 12. Superficie de fractura de probetas CVN-TL de AF1B de la regién ductil.

Figure 12. Fracture surface of AF1B CVN-TL specimens in the ductile region.

dichas inclusiones y la morfologia de la fractura dan la aparicién de fracturas ddctiles a cargas menores de
una explicacién al porqué la colada AF1B poseia valo- las esperadas.

res de rotura ddctil menores que los obtenidos para la Por todo ello, y a fin de optimizar tanto el com-
colada AF2A, ya que dichas inclusiones actdan como portamiento mecanico del RAFM espafiol, como su
puntos de concentracién de tensiones, favoreciendo proceso de produccién, se procedié a determinar la

Figura 13. Superficie de fractura de probetas CVN-TL de AF2A de la region ductil.

Figure 13. Fracture surface of AF2A CVN-TL specimens in the ductile region.
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CIEMAT T4
MAG: 1000 x = HV:25,0 kV

CIEMAT L4,
MAG: 1000:x 7~ HVZ 25,0 kV

Figura14. Superficie de fractura de las probetas de traccion de M5 para las coladas:

a) AF1B y b) AF2A.

Figure 14. Fracture surface of M5 tensile specimens for casting: a) AF1B and b) AF2A.

naturaleza de dichas inclusiones y de este modo, el
porqué de su formacion.

Dicho analisis se centré en el uso de la técnica
de microscopfa electrénica de barrido con capaci-
dad para emisién de campo (Scanning Electron
Microscope with Field Emission Source, SEM-FEG),
disponible en el Departamento de Materiales del
CIEMAT.

El andlisis de las muestras metalograficas de AF1B
por SEM-FEG revel6 una gran cantidad de inclu-
siones de diverso tamafio, al igual que ocurria en las
superficies fractograficas. En la figura 15 se muestra
una imagen de retrodispersados, en la cual se observa
c6mo las inclusiones estdn formadas por dos fases
claramente diferenciadas, una oscura con una mor-
fologfa esférica y otra m4s brillante que se encuentra
adherida a ella.

Para determinar la composicion de cada una de
las fases se realizaron andlisis de EDX con el mismo
microscopio, los cuales determinaron que las zonas
oscuras de las inclusiones correspondian a 6xidos de
aluminio, mientras que las zonas mds brillantes se
trataban de 6xidos de tdntalo. En las figuras 16 y 17,
se incluyen los espectros resultantes.

Un recorrido por la bibliografia de los RAFM
revela que el profesor P. Mueller ya detecté tanto
en el F82Hmod como en la primera versién del
EUROEFER (EUROFER97-1), la existencia de cier-

tas particulas bifdsicas, aunque presentaban claras
diferencias entre ambos aceros. Las inclusiones bifa-
sicas encontradas en el EUROFER97-1, poseian un
tamafio maximo de particula entorno a las 6 pm,
por el contrario en el F82ZHmod se detectaron par-
ticulas de hasta 25 pm 122! (Fig. 18).

El andlisis de EDX de las inclusiones bifasicas
encontradas en el EUROFER97-1, revel6 que estas
inclusiones estaban compuestas a partir de 6xidos

{‘SBeclrum 1

30um

Figura 15. EBSD de una inclusion bifasica del
AF1B.

Figure 15. EBSD of biphasic inclusion in AF1B.
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Figura 16. Espectro de EDX de la zona brillante
corresponde a un oxido de tantalo.

Figure 16. EDX composition in the light region,
shows the presence of tantalum oxide.

Figura 18. Inclusiones bifasicas detectadas en
el EUROFER97-1 [20],

Figure 18. Biphasic inclusions detected in the
EUROFER97-1120],

de aluminio, las cuales conformaban la mayor parte
de la inclusién (zona oscura), con sulfuros de man-
ganeso, que suponfan la parte minoritaria (zona bri-
llante). Por el contrario el andlisis realizado a las
inclusiones bifdsicas detectadas en el F82Hmod,
reflej6 que la zona oscura estaba compuesta, al igual
que el EUROFER97-1, de 6xidos de aluminio,
mientras que la zona brillante, contenia éxidos de
tantalo, y no sulfuros de manganeso como en el
EUROFER97-1.

Mueller realizé un sencillo cdlculo basandose en
la cantidad de aluminio y oxigeno que es necesario
para formar 1 mol de AL O;, segtin su estequiometria.
Posteriormente trasladé este célculo a la composicién
quimica obtenida en las coladas de EUROFER97-1
y F82Hmod que habia estudiado, y donde aparecian
las dos inclusiones bifasicas. El resultado de dicho
calculo se puede ver en la tabla VI.

En la tabla podemos ver cémo el EUROFER97-1

posee una relacién Al/O que permite al aluminio

Figura 17. Espectro de EDX de la zona oscura
corresponde a un oxido de aluminio.

Figure 17. EDX composition in the dark region,
shows the presence of aluminium oxide.
Tabla VI. Comparacién del aluminio y oxigeno

necesario para formar oxidos para cada RAFM[2]

Table VI. Comparison of aluminium and oxigen
needed to form oxides for each RAFMI2]

Al(g) Of(g) AlO

ALO, 54 48 1,125
EUROFER97-1 8 07 1143
F82Hmod 1 74 0,135

fijar la mayorfa del oxigeno evitando de este modo
que el tantalo forme 6xidos. Por el contrario, el
F82Hmod presenta la situacion inversa, en la cual
la cantidad de aluminio existente en el acero no
es capaz de fijar la mayorfa del oxigeno, lo que favo-
rece la formacién de los 6xidos de téantalo y por lo
tanto la aparicién de las ya mencionadas inclusiones
bif4sicas de gran tamafio.

Al realizar este sencillo célculo para las con-
centraciones de aluminio y oxigeno detectadas en
nuestras dos coladas del RAFM espafiol (Tabla II),
obtenemos el resultado reflejado en la tabla VIL.

4. DISCUSION

El resultado de la caracterizacién mecanica de las dos
coladas del RAFM espafiol revela que dicho material
posee unas propiedades a traccién muy parecidas a las

del EUROFER97-2, cumpliendo de esta forma las exi-

gencias mecanicas referidas a este ensayo en la especi-
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Tabla VII. Comparacion del aluminio y
oxigeno necesario para formar 6xidos para
cada colada del RAFM espafiol

Table VII. Comparison of aluminium and
oxygen needed to form oxides for each

casting of spanish RAFM
Al (g) O (9) AllO
Al O, 54 48 1,125
AF2A 50 20 2,5
AF1B 10 <10 <1

ficacion del mismo. El mayor porcentaje en peso de
wolframio en la colada AF1B, parece que es el respon-
sable de una mayor UTS debido a un endurecimiento
por disolucién sélida, aunque normalmente los porcen-
tajes que se barajan en este tipo de endurecimientos
son algo mayores!24l,

Por el contrario, las propiedades a impacto de ambas
coladas experimentan un comportamiento completa-
mente diferente al del EUROFER97-2. La colada AF2A
alcanza los 200 ] que exige la especificacién, aunque
es importante resefiar que no lo hace de forma clara,
ya que se registran valores a temperatura ambiente por
debajo de ese limite. La colada AF1B presenta un decai-
miento de las propiedades a impacto con respecto a la
colada AF2A, lo que provoca que no cumpla especifi-
caciones.

La razén del comportamiento a impacto de la colada
AFI1B se puede asociar a la existencia de inclusiones
bif4sicas de 6xidos de aluminio y tantalo, observadas
en la fractografia, las cuales serfan las responsables de
que dicha colada experimentara una energfa de impacto
a temperatura ambiente 18 % menor que la registrada
para la colada AF2A.

La formacién de estas inclusiones compuestas prin-
cipalmente por éxidos de aluminio se basa en la afinidad
de este elemento por el oxigeno, la cual genera 6xidos
de una gran estabilidad, y explicarfa su presencia en
ambos materiales!2!],

Por otro lado la energia libre de Gibbs que posee el
6xido de aluminio es 50 kCal/mol menor que la que
posee el 6xido de tantalo, esta diferencia provocarfa
que el oxigeno existente en el acero tendiera a asociarse
preferentemente con el aluminio antes que con el tdn-
talo. Esto podria dar lugar no solo la formacién de los
6xidos de aluminio ya mencionados, sino que el tantalo
existente tenderfa a asociarse con el carbono para formar
pequefios carburos, los cuales son los responsables de
actuar como puntos de anclaje de los granos de austenita
primaria, y por lo tanto, de estabilizar el tamafio de
grano de los mismos en los procesos térmicos posterio-

rest?3. El problema surgirfa cuando la cantidad de alu-
minio existente en el acero no fuera capaz de fijar la
mayoria del oxigeno, ya que de este modo el tdntalo
tenderfa a formar 6xidos en vez de carburos. Esto pro-
vocarfa no solo un descenso en la cantidad de TaC, y
por consiguiente en la estabilidad del grano austenitico
primario en tratamientos térmicos posteriores, sino que
los 6xidos de tdntalo resultantes se formarfan junto a
los de aluminio, generando un aumento considerable
del tamafio de las inclusiones y por lo tanto un descenso
de la resistencia a fractura del materiall?!].

Como podemos observar en la tabla VII, en nuestro
caso la colada AF2A posee una relacién en peso de
Al/O por encima del limite fijado por la formacién de
1 mol AL O;. Por el contrario la relacién obtenida para
la colada AF1B, no alcanza dicho limite. Al igual que
ocurrfa para el EUROFER97-1, la cantidad de aluminio
presente en la colada AF2A es suficiente para fijar la
cantidad necesaria de oxigeno y evitar la formacién de
6xidos de téntalo, mientras que ocurre todo lo contrario
en la colada AF1B, ya que como ocurria en el
F82Hmod, la cantidad de oxigeno existente estd por
encima de la capacidad de fijacién mediante Al,O;
para dicha colada, provocando que se formen los 6xidos
de tantalo y por tanto produzca la pérdida de resistencia
a fractura experimentada en dicha colada.

5. CONCLUSIONES

— El estudio preliminar de la microestructura de
ambas coladas experimentales revela la tipica
estructura de un acero F/M, con poco o ningin
indicio de anisotropia debido al proceso de
laminado. El tamafio de grano austenitico pri-
mario tanto para la colada AF1B como para la
AF2A es mas fino que el observado en el
EUROFER97-2. Este estudio también revela
la existencia de inclusiones de diverso tamafio
y morfologia en la colada AF1B, las cuales no
se detectaron ni en la colada AF2A, ni en el
EUROFER97-2.

— El comportamiento mecénico a traccién entre
el EUROFER97-2 y las coladas del RAFM expe-
rimental son practicamente idénticas, y todas
ellas satisfacen las especificaciones dictadas por
EFDA para aceros ferriticos/martensiticos de
activacion reducida. Por el contrario el compor-
tamiento a impacto referido a la energfa absor-
bida por el material a temperatura ambiente no
reproduce dicha similitud, ya que ambas coladas,
y en especial la AF1B, poseen una menor resis-
tencia que la registrada para el EUROFER97-2.
La causa de que la colada AF1B presente valores
tan bajos con respecto a la colada AF2A puede
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deberse a la existencia de ¢xidos bifasicos de
aluminio y tantalo. Esta desventaja de la energia
de absorcién entre las coladas experimentales y
el EUROFER97-2 se ve suplida en cierto modo
por una DBTT mucho menor, que desde el
punto de vista de la fragilizacién por irradiacién
es de enorme importancia.

— Por consiguiente, para obtener unas buenas pro-

piedades mecdnicas del material, y mas concre-
tamente de impacto, se hace necesario vigilar
la cantidad de oxigeno existente en el proceso
de fabricacién, ya que controlando la cantidad
de oxigeno, se puede prevenir la formacién de
inclusiones de gran tamafio compuestas por 6xi-
dos de aluminio y éxidos de tantalo. Este control
se basarfa en mantener las concentraciones de
oxigeno en niveles que permitieran al aluminio
fijar la mayor parte del mismo, evitando de ese
modo la formacién de 6xidos de tdntalo.
Asimismo este control permitirfa que no se pro-
dujera una pérdida sustancial en la cantidad de
carburos de t4ntalo, y por lo tanto en la capa-
cidad de estabilizacién del tamafio de grano aus-
tenitico.
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