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Resumo

Este trabalho apresenta um estudo de avaliacdo da suscetibilidade a corrosao sob
tensao da liga de niquel 600MA (comercialmente denominada Inconel 600 MA) em
ambiente do circuito primario de reator nuclear tipo PWR (Pressurized Water
Reactor). O material foi caracterizado mecanica e metalograficamente e os corpos-
de-prova foram confeccionados segundo norma ASTM. Foram utilizados ensaios
de tracdo com taxa de deformacao lenta (Slow Strain Rate Test), SSRT. Os ensaios
foram realizados com taxa de deformacdo de 3x107 s7'°™ meio inerte (nitrogénio) e
ambiente similar ao do circuito primario do reator de Angra 1empregando-se
temperatura de 303 °C e pressédo de 100 bar. Foram obtidas as curvas tenséao-
deformacéao e tensao-tempo para cada ensaio. Os corpos-de-prova (CPs) ensaiados
foram submetidos a anadlises fractograficas através de microscopia eletrénica de
varredura. A avaliagao da suscetibilidade a CST do Inconel 600MA foi realizada por
meio da comparagao dos resultados obtidos no meio inerte e no meio de interesse.
Verificou-se que nestas condicbes de ensaio que os CPs de Inconel 600MA
apresentaram trincamento lateral em toda a sua extensdo, mas na superficie de
fratura ndo foram detectada zonas de propagacao de trinca.
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1 INTRODUGAO

A corrosao sob tensdo (CST) € um fenbmeno que ocorre em componentes
metalicos de usinas nucleares que estdo sujeitas ao efeito simultdneo da tensao
mecanica e de um ambiente aquoso de composicbes diversas [1]. E um dos
mecanismos de envelhecimento que gradualmente introduz danos nos
componentes, modificando suas caracteristicas com o tempo ou uso. Apds o
aparecimento de uma trinca por CST, a vida util do componente estara limitada pela
velocidade de propagagdo da trinca, tornando necessario realizar ensaios e
avaliagdes que permitam estimar a vida util de componentes, bem como estabelecer
as condicdes de manutencao e reposicido das partes danificadas. Além disso, o
estudo de CST é importante na prevencado de falha de equipamentos, minimizando
custos e aumentando a confiabilidade operacional. [1,2].

A liga Inconel 600 MA tem sido largamente utilizada como material estrutural
para sistemas em alta temperatura e pressdao e em componentes de reatores
nucleares do tipo PWR (Pressurized Water Reactor), devido a combinagdo de
propriedades mecanicas e de resisténcia a corrosao [3,4]. As falhas por CST deste
material ocorre em um processo de iniciagdo e propagacao de trinca, através de
mecanismos extremamente complexos por serem influenciados por fatores como
tratamento térmico, distribuicdo de carbonetos/sensitizagdo, tensao residual, tenséo
aplicada, tamanho de grdo, grau de deformacdo (trabalho a frio), taxa de
deformacéo, temperatura, pH, composi¢ao quimica do meio, potencial eletroquimico,
pressao parcial de hidrogénio, etc. [5-9]..

Diferentes métodos tem sido propostos na tentativa de se estabelecer
avaliagdes qualitativas e quantitativas da CST em componentes de reatores
nucleares com a expectativa de se compreender os mecanismos da interacao
material/meio [10,11].

A caracteristica dos ensaios de CST é usualmente fornecer informagdes mais
rapidas do que podem ser obtidas através de experiéncias em servico, € a0 mesmo
tempo visa prever o comportamento em tal condicdo. Ensaios para prever o
desempenho de uma liga em CST devem ser conduzidos com um sistema de tenséo
similar aquele em servigo. E importante que estes procedimentos sejam controlados
de tal forma que os mecanismos de falha ndo sejam alterados. Ensaios de taxa de
deformagéo lenta, carga constante e de deslocamento crescente sdo exemplos
tipicos de ensaios utilizados para estimar os parametros associados a corrosao sob
tensdo. O ensaio de carga constante € o mais empregado para avaliar a CST. Num
ensaio tipico uma tensao aplicada atua para direcionar a corrosao assistida pelo
ambiente. Este ensaio possibilita elevada aproximacdo das condi¢cdes reais de
trabalho do material com o meio, pois ele é estatico. Porém, dependendo do sistema
metal/meio, pode ser muito demorado, o que de certa forma limita sua utilizacao.

O ensaio de taxa de deformacdo lenta de um corpo de prova durante
exposicao em condicbes ambientais apropriadas foi desenvolvido para acelerar o
processo de CST em laboratdrio. Ele é realizado sob lento aumento de deformacao
(10° a 10 s™). A descrigdo mais detalhada deste ensaio é dada na norma ASTM G
129. Sua principal vantagem ¢é a rapidez com que a suscetibilidade a CST de uma
liga particular num meio determinado pode ser avaliada. Ensaios de deformacgao
lenta tém essencialmente substituido o uso dos ensaios de carga constante devido a
variabilidade nos tempos de fratura e o longo tempo de ensaio necessario para
definir o valor limiar, abaixo do qual n&o ocorre o fenbmeno de corrosédo sob tensao
[12-14].



Este trabalho apresenta uma avaliagdo da suscetibilidade a corrosdo sob
tensdo do Inconel 600MA em ambiente de reator nuclear, utilizando o ensaio de taxa
de deformacao lenta — SSRT. Sdo comparados os resultados obtidos em meio inerte
(N2) e em ambiente que similar ao do circuito primario de um reator nuclear. As
curvas tensdo-deformagao mostram o efeito do ambiente PWR no comportamento
mecanico do Inconel 600MA, sendo confirmadas pelas analises fratograficas obtidas
por microscopia eletrénica de varredura (MEV).

2 PARTE EXPERIMENTAL
2.1 Materiais

A instalacdo de CST foi desenvolvida como um sistema universal para todos
0s principais ensaios de corrosdo sob tensdo, conforme normas da ASTM, ISO e
DIN. Ela é composta de uma autoclave com um sistema de tracdo servohidraulico,
controlado por deslocamento ou carga, e de um circuito hidraulico com um sistema
de medigao e tratamento quimico da agua. O deslocamento € medido por meio de
um sensor de posigao linear (método: linear variable differential transformer - LVDT)
e a carga por meio de um dinamdémetro. A autoclave é aquecida por meio de um
forno elétrico controlado continuamente por um sistema de PID (sistema de controle
proporcional, integral e derivativo). Durante a execugdo do experimento sao
realizadas medicbes de carga, deslocamento, tamanho de trinca, parametros
termohidraulicos e parametros quimicos. Um software de aplicagcdo desenvolvido no
ambiente LabVIEW® é responsavel pela aquisicdo de dados e sua representagao
grafica. O potencial eletroquimico € medido por meio de um eletrodo do tipo
Ag/AgCl, projetado para permitir uma operacdo continua em condigbes de alta
temperatura e pressao

Nos ensaios de corrosao sob tensdo foram utilizados corpos-de-prova de
Inconel 600MA. As Tabelas 1 e 2 apresentam a composicdo quimica e as
propriedades mecanicas respectivamente e a Figura 2 mostra sua microestrutura.

Tabela 1. Composigéo quimica do Inconel 600 MA (% peso).

C Mn P S Si Ni Cr Co | Cu | Fe Al Ti | Nb
0,042 | 0,22 10,008 | 0,0002 | 0,18 | 75,05 | 15,61 | 0,10 |0,03| 8,81 | 0,08 [0,200,20

Tabela 2. Propriedades mecanicas do Inconel 600 MA.

Temperatura Ovs OuTs Deformacgao | Reducédo de area| Dureza
(°C) (MPa) (MPa) (%) (%) HB
22 302 632 38,5 62 170
300 254 567 38,6 58 -—--

Ovys - limite de escoamento; oyrs - limite de resisténcia.



O meio utilizado nos ensaios de CST foi uma solugdo com agua deionizada
contendo composicdo quimica similar a do ambiente do circuito primario de um
reator PWR em operac&o. Esta solugao contem 1000-1200 ppm de boro, 2,2 — 2,5
ppm de litio, 25- 35 cm® Hao/kg H.0, < 5 ppb de O.. Durante os ensaios o pH da
solucao foi mantido entre 6,9 e 7 4.

3 METODOLOGIA

O ensaio de taxa de deformacdo lenta, SSRT (Slow Strain Rate Test),
constitui-se em um tipo de ensaio utilizado para verificar a suscetibilidade de um
material & CST. E um dos métodos relativamente mais recentes desenvolvidos para
acelerar o processo de CST em laboratério, sendo um caso particular de ensaio de
tracdo sob taxa de deformacgao lenta com o CP sendo exposto a condicdes
ambientais apropriadas. Neste trabalho, os ensaios foram executados segundo a
norma ASTM G 129-95 [16], utilizando CPs de tragdo conforme mostrado na Figura
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Figura 3. Corpo-de-prova de tragao utilizado nos ensaios de taxa de deformacgéo lenta (SSRT).

Os ensaios foram conduzidos a temperatura de 303 °C, pressao de 10 MPa,
com circulagdo da agua a uma vazéo de aproximadamente 0,4 A/h. Foi realizado o
monitoramento on line de carga e deslocamento.

Foram realizados trés ensaios com uma taxa de deformacido de 3x107 s™,
gerando uma velocidade de ensaio de 33 um/h. O SSRT 01 foi realizado em meio
inerte (N2) e os ensaios SSRT 02 e 03 foram feitos em solugao aquosa [16].



4 RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 4 apresenta a curva tensao-deformacao obtida a partir dos ensaios
SSRT 01 no meio inerte, SSRT 02 e SSRT 03 no meio similar ao do circuito primario
de um reator PWR. No meio inerte o Inconel 600 MA alcangou uma deformacao de
55,8 % enquanto que no meio PWR alcangou 53,5 % e 54,1% nos ensaios 02 e 03
respectivamente. Houve maior reducdo de area no CP do ensaio 01, 55,5 %, com
relacdo aos ensaios 02 e 03, 50,9 % e: 51,0 % respectivamente.

A Figura 5 apresenta a curva tensdo-tempo a qual mostra o tempo de duragéo
dos ensaios e verifica-se que no meio PWR o tempo de ensaio foi menor. No ensaio
01 o tempo foi de 21,3 dias (511,2 horas) em relagdo aos ensaios 02 de 20,1 dias
(482,4 h) e 03 de 20,6 dias (494,4 h).
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Figura 4. Curva tensdo-deformacdo dos CPs de Inconel 600 MA. Ensaios de taxa de deformagéo

lenta, SSRT 01 (N,), SSRT 02 e 03 (ambiente reator PWR) a 303 °C e 10 MPa. Taxa de deformagao
de 3,0x107s™.
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Figura 5. Curva Tensdo-Tempo dos CPs de Inconel 600 MA. Ensaios de taxa de deformacgéo lenta,
SSRT 91 gNz), SSRT 02 e 03 (ambiente reator PWR) a 303 °C e 10 MPa. Taxa de deformacgéo de
3,0x10" s™.



As propriedades mecanicas do Inconel 600 MA e os parametros dos ensaios
de SSRT estdo apresentados na Tabela 3. A diferenca entre os resultados obtidos
para os corpos-de-prova em meio inerte € em meio de reator PWR foi considerada
desprezivel utilizando-se a taxa de deformacdo de 3,0x107 s'. Esta taxa foi
suficiente para produzir a iniciacdo de trinca, mas insuficiente para provocar a
propagacao por CST, o que é comprovado nas analises fractograficas. Observa-se
também que as razdes: tempo de ensaio, deformacéo e redugao de area para os
dois meios apresentam valores bem préximos de 1,0. Isto ndo pode ser interpretado
como uma baixa suscetibilidade do Inconel 600 MA a CST no meio em estudo. Mas
sim, devido ao fato de ter ocorrido somente a iniciacdo de trincas nos CPs ensaiados
em funcao da taxa de deformacédo nao adequada.

Tabela 3. Resultados obtidos nos ensaios de taxa de deformacéo lenta SSRT do Inconel 600 MA em
ambiente de reator nuclear. Taxa de deformacéo: 3x107s™.

Ensaio SSRT 01 SSRT 02 SSRT 03
Meio Nitrogénio PWR PWR
Tempo de Ensaio (dias) 21.3 20.1 20.6
Velocidade de Ensaio (um/h) 34,1 33,0 33,0
Pressao (MPa) 2,05 10 10
Limite de Escoamento (MPa) 275 292 265
Resisténcia Mecanica ( MPa) 647 648 650
Deformacao (%) 55.8 53.5 54 .1
Redugéao de area (%) 55.5 50.9 51
Razao de Tempo de falha - 0.94 0.97
Razao de Deformacéao -—- 0.96 0.97
Razao de redugao de area - 0.92 0.92

De acordo com a literatura faixas de deformagdo de 10° a 10® tém sido
efetivas para avaliar a CST intergranular em Inconel 600MA a 365 °C. Ensaios
utilizando taxas de deformagao de 3,9x10®% s, em agua pura a 325 °C, mostraram a
propagacao de trincas por CST, no entanto, observou-se que taxas menores
produzirdao trincas com maior profundidade [13]. Em seu trabalho, Rebak et al. [6]
variou a taxa de deformacéo de 5x107 s™' para 8,6x10® s a 315 °C e obteve uma
mudancga na superficie de fratura de 11 % intergranular para 83 %.

A Figura 6 é apresenta uma foto de um dos CPs de Inconel 600 MA apds o
ensaio de taxa de deformacéao lenta em meio PWR.

Figura 6. Referéncia de localizagdo das microfratografias do MEV. CP de Inconel 600 MA fraturado
no ensaio de CST SSRT.



A Figura 7 apresenta os perfis de fratura dos corpos-de-prova ensaiados em
meio inerte: (a) SSRT 01 e no meio PWR: (b) SSRT 02 e (c) SSRT 03. As rupturas
ocorreram todas a 45°, tipico de rupturas mecanicas, portanto a taxa de deformacéao
nao foi suficiente para permitir a propagacgao de trincas por CST.
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(a)
Figura 7. Perfis de fratura dos CPs de Inconel 600 MA, MEV 100X. Ensaios com taxa de deformagao
lenta a 303 °C e 10 MPa. Taxa de deformacdo de 3,0x107 s™. (a) SSRT 01 (N,), (b) SSRT 02
(ambiente de reator PWR), (c) SSRT 03 (ambiente de reator PWR).

A Figura 8 apresenta as superficies laterais, dos CPs ensaiados, nas
proximidades da fratura, como mostra a Figura 6 (regido A) e estdo dentro da regido
onde ocorreu a estricgdo. Nota-se, nitidamente, o efeito do meio quando se compara
a superficie do CP ensaiado em meio inerte - (a) SSRT 01, na qual se observa
apenas ondulacgdes resultantes da deformacao plastica - com as superficies dos CPs
ensaiados no meio PWR - (b) SSRT 02 e (c) SSRT 03, as quais apresentam uma
grande quantidade de trincas. As trincas s&o transversais em relagdo a direcdo de
carregamento.

(a) k) | (c)
Figura 8. Microfratografias MEV, 500X. Superficies laterais dos CPs de Inconel 600 MA. Ensaios
com taxa de deformac3o lenta a 303 °C e 10 MPa. Taxa de deformagao de 3,0x10” s™. (a) SSRT 01
(N2), (b) SSRT 02 (ambiente de reator PWR), (¢) SSRT 03 (ambiente de reator PWR).

A Figura 9 apresenta as superficies laterais, dos CPs ensaiados, em uma
regido mais afastadas da fratura, como mostra a Figura 6 (regiao B). No CP
ensaiado em meio inerte, Figura 9 (a), ndo se observa a presenga de trincas e,
comparada com a Figura 8 (a), estda menos deformada por estar fora da regido de
estriccdo. Nos CPs ensaiados no meio PWR, Figura 9 (b) e (c), foi detectada a
presencga de trincas ao longo de toda a extensdo dos CPs, como efeito do meio.
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Figura 9. Microfratografias MEV, 500X. Superficies laterais dos CPs de Inconel 600 MA. Ensaios
com taxa de deformagao lenta & 303 °C e 10 MPa. Taxa de deformagao de 3,0x10” s™. (a) SSRT 01
(N2), (b) SSRT 02 (ambiente de reator PWR), (c) SSRT 03 (ambiente de reator PWR).

A Figura 10 mostra as superficies de fratura do CP ensaiado em meio inerte
(a) e dos CPs ensaiados no meio PWR (b) e (c). Em nenhum deles foram detectadas
as zonas de propagacao de trinca, devido, como ja foi dito, a uma taxa de
deformagdo elevada propiciando uma ruptura mecanica. Assim, em toda a sua
extensdo as superficies apresentam aspecto ductil, confirmada pela presenca dos
“dimples”, como mostrado na Figura 11.
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Figura 10. Microfratografias MEV, 20X. Superficies de fratura dos CPs de Inconel 600 MA. Ensaios
com taxa de deformagao lenta & 303 °C e 10 MPa. Taxa de deformagao de 3,0x107 s™. (a) SSRT 01
(N.), (b) SSRT 02 (ambiente de reator PWR), (c) SSRT 03 (ambiente de reator PWR).

(a) T b) (@)
Figura 11. Microfratografias MEV, 1000X. Superficies laterais dos CPs de Inconel 600 MA. Ensaios
com taxa de deformacgao lenta a 303 °C e 10 MPa. Taxa de deformacéo de 3,0x107 s™. (a) SSRT 01
(N2), (b) SSRT 02 (ambiente de reator PWR), (¢) SSRT 03 (ambiente de reator PWR).

Os préximos ensaios de tracdo SSRT serdo realizados sob uma taxa de
deformacdo de 7,5x10® s, na expectativa de ocorrer iniciagcdo e propagacgao de
trinca.
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CONCLUSOES

O meio PWR, sob as condi¢cdes de processo: 303 °C e pressdao 10 MPa,
propiciou o trincamento lateral dos CPs de Inconel 600MA submetidos aos
ensaios com taxa de deformacgao lenta do corpo-de-prova (SSRT) com taxa de
3,0x107 s e velocidade de ensaio 33,0 um/h;

O Inconel 600MA submetido aos ensaios de SSRT, em principio, mostrou-se
susceptivel a CST, pelo fato de ter ocorrido uma grande quantidade de trincas na
superficie lateral dos CPs ensaiados com uma taxa de deformagao de 3,0x107 s”
', Mas utilizando-se esta taxa ndo houve propagacao de trinca, sendo necessario
reduzir este valor;
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EVALUATION OF THE SUSCEPTIBILITY OF ALLOY 600 TO
STRESS CORROSION CRACKING IN SIMULATED
NUCLEAR SYSTEM

Mbnica Maria de Abreu Mendonga Schvartzman
Adalberto Matias
Luciana Iglesias Lourengo

Abstract

Alloy 600 used as steam generators tubing and reactor vessel internals components
in pressurized water reactors (PWRs) is susceptible to intergranular stress corrosion
cracking. It mainly occurs in roll transitions areas, where the residual stresses from
manufature are the greatest. The objective of this study has been to evaluate the
primary water stress corrosion cracking (PWSCC) susceptibility of alloy 600 MA (mill
annealing) in simulated Angra 1 (the first one of the two Brazilian nuclear power
plants) PWR primary chemistry. In order to accomplish that, slow strain rate tests
(SSRT) were conducted in primary water conditions at 10Mpa and 303°C. The alloy
600 plate used in SSRT specimens had no previous heat treatment and the its
chemical composition is presented. The alloy 600 mechanical properties were
measured at room temperature and at 303°. The strain rate used was 3.0 x 107 s™.
During the SSRT tests, stress and elongation were measured continuously. Following
the SSRT tests, the specimens were removed from the autoclave system and
PWSCC fracture ratios of the specimens were examined by scanning electron
microscopy (SEM).

Key-words: Mill annealed alloy 600; Primary water stress corrosion cracking.





