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Resumen Grafico:

Se analizaron las propiedades mecanicas a altas temperaturas de muestras de metal de aporte puro de acero 9Cr
experimental con agregado de B en su composicion quimica y dos condiciones PWHT, mediante ensayos de
traccion en caliente con seguimiento de difraccion de rayos-X in-situ utilizando una fuente de luz sincrotron.

Asimismo se evaluaron las propiedades mecanicas de ambas condiciones PWHT a distintas temperaturas y
velocidades de deformacion, realizandose una parametrizacion de Larson-Miller para su extrapolacion a
condiciones de largo plazo. La aplicacion de un tratamiento de solubilizado previo al de revenido mostr6 una
disminucion de la velocidad minima de creep y un aumento de los tiempos de rotura estimados.
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ABSTRACT

9Cr steels have great importance in the development of thermoelectric generation industry due to their high creep strength. The weldability of these alloys is
critical as they are used in welded construction equipment. The mechanical properties are achieved after post weld heat treatments (PWHTs), then the variation
of the parameters used are important for the best performance in service. This work studied the influence of solubilizing PWHT on the mechanical properties at
high temperatures of 9Cr welds, using an experimental tubular wire by FCAW-G (Ar-20% CO2). An all weld metal coupon (AWM) was welded according to
ANSI/AWS A5.29/45.29M: 2010 standard; the chemical composition was determined. Two PWHT's were applied: a) tempering at 760°C for 2 hours and b)
solubilizing at 1050°C for 1 hour followed by tempering at 720°C for 2 hours. Flat tensile specimens were machined for Hot Tensile Test (HTT) at constant
crosshead speed of 5; 1; 0.1 and 0.02 mm/min at constant temperatures of 625 and 650°C. The microstructure resulting from the application of PWHTs was
studied by in-situ XRD during HTT. The results were extrapolated using the Larson-Miller parameter. It was found that the application of a solubilizing

treatment before tempering increased the resistance of the weld metal at high temperatures.

Keywords: Deposit 9Cr steel, FCAW, PWHT, Hot Tensile Test.

RESUMEN

Los aceros 9Cr tienen suma importancia en la generacion de energia termoeléctrica debido a su marcada resistencia al creep. La soldabilidad de estas
aleaciones es un punto critico, dado que encuentran diversas aplicaciones en equipos e instalaciones de construccion soldada. Las propiedades mecadnicas
requeridas para el uso de estos componentes soldados se logran luego de un tratamiento térmico post soldadura (PWHT), por lo que la optimizacion de los
mismos reviste vital importancia para lograr maximizar las prestaciones en servicio. En este trabajo se estudio la influencia del PWHT de solubilizado sobre las
propiedades mecdnicas a elevadas temperaturas del metal de aporte puro de aceros 9Cr modificados con B, obtenidos por soldadura con un alambre tubular
flux-cored experimental mediante el proceso de soldadura semiautomdatico bajo proteccion de gas. Se soldé un cupon de metal de aporte puro (MAP) y se
determiné la composicion quimica del deposito. Al MAP se le aplicaron dos PWHT’s: a) un tratamiento de revenido y b) un solubilizado mds un revenido. Se
mecanizaron probetas planas de traccion para realizar ensayos de traccion en caliente (HTT) a velocidades de deformacion inicial constantes de 5; 1; 0,1 y
0,02 mm/min, a temperaturas de 625 y 650°C. Se extrapolaron los resultados de HTT a tiempos mds prologados (creep) utilizando una parametrizacion por
Larson-Miller. Para una de las condiciones de ensayo se estudio la evolucion microestructural durante el ensayo HTT mediante DRX in-situ. La aplicacion de

un tratamiento de solubilizado previo al de revenido mejoré notoriamente la resistencia del metal de soldadura a elevadas temperaturas.

Palabras Clave: Depésito de acero 9Cr, FCAW, PWHT, Ensayo de traccion en caliente.



1. Introduccion

El desafio de las nuevas plantas de generacion de energia
termoeléctrica es elevar las temperaturas y las presiones del vapor
dentro de su ciclo termodindmico para poder incrementar su
rendimiento, reduciendo por lo tanto el costo asociado al
combustible y las emisiones de CO, al medioambiente. Para el
funcionamiento, en un rango de temperaturas entre los 625-650°C
y presiones que rondan los 30-35MPa o mas, se requiere la
utilizacion de aceros de mayor resistencia al creep. Dado que se
trata de construcciones soldadas, la soldabilidad de estos
materiales es relevante y el desarrollo del metal de aporte para su
unién persigue mejoras en su composicion quimica como también
en su tratamiento térmico post soldadura (PWHT) ya que las
propiedades requeridas se obtienen luego de su aplicacion.

La microestructura, la composicién quimica, la historia térmica y
los mecanismos de endurecimiento actuantes son los factores que
controlaran las propiedades mecanicas a altas temperaturas. Una
microestructura de pre-servicio martensitica con precipitados
finamente dispersos y una alta densidad de dislocaciones sumadas
a los efectos de endurecimiento por solucién solida del Mo y W
en la matriz en parte cumplirdn con este requerimiento [1]. Se
reporta también que el agregado de B a la composicion de estos
aceros estabiliza los carburos del tipo MpCe, reduciendo su
velocidad de engrosamiento durante el servicio, provocando una
caida en la velocidad minima de creep y un aumento del tiempo a
la rotura [2-5]. Esta mejora solo fue lograda luego de la aplicacion
de un solubilizado por encima de los 1000°C previo al revenido
[5].

La necesidad de obtener informacion sobre la resistencia al creep
en tiempos cortos, ha generado una busqueda constante de
alternativas a este ensayo, siendo los ensayos de traccion en
caliente (HTT) una buena opcioén. Algunos autores han reportado
correlaciones entre los resultados de HTT y de creep a la rotura,
siendo éstos una aproximacion satisfactoria con cierto grado de
precision considerando que las deformaciones plasticas
desarrolladas en ambos casos son similares [6-10].

Actualmente, son pocos los consumibles que ajustan la
composiciéon quimica de sus depdsitos a estos nuevos aceros
desarrollados, encontrandose mayoritariamente en plena etapa de
evaluacion, siendo escasa la informacion disponible, en particular
para el proceso FCAW-G. Tampoco se registran estudios en los
que se evalue el efecto de aplicar un PWHT que incluya un
solubilizado y posterior revenido sobre el metal de soldadura en
este sistema. En este trabajo se estudio el efecto del PWHT de
solubilizado sobre la microestructura y las propiedades mecanicas
de un deposito de soldadura de un acero 9Cr avanzado, evaluadas
mediante ensayos de HTT a distintas temperaturas y velocidades
de deformacion. Para una de las condiciones de ensayo se analizd
la evolucion microestructural durante el ensayo de traccion HTT,
mediante DRX in situ, proveniente de una fuente de luz
sincrotron.

2. Experimental.

Se soldo un cupoén de metal de aporte (MAP) segiin norma
ANSIVAWS AS5.29/A5.29M:2010, depositando cinco capas con
una secuencia de 3, 2, 2, 2 y 2 cordones en cada capa,

respectivamente. Para su confeccion se utilizaron chapas de acero
al carbono biseladas de 19 mm de espesor, 475 mm de largo y
150 mm de ancho. Como respaldo se utilizd una planchuela de
acero al carbono de 6x38x475 mm (ver Figura 1).
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Fig. 1. Probeta de MAP segiin ANSI/AWS A5.29/45.29M:2010 a)
Ensamble previo a la carga del metal de soldadura — b) Probeta
soldada.

Para la soldadura se utilizd un alambre tubular del tipo “flux
cored” de 1,2 mm de didmetro experimental desarrollado para
este trabajo por la empresa Metrode Products Ltd. La soldadura se
realizé en posicion 1G (bajo mano), con proteccion gaseosa de
Ar-20%CO0,, con un caudal de 20 I/min, una longitud libre de
alambre de 12 a 15 mm, con corriente continua electrodo positivo
(DCEP). Los parametros de soldadura empleados fueron de 218 A
y 31 V, la velocidad de avance en promedio estuvo en 5,6 mm/s
dando como resultado un calor aportado de 1,2 kJ/mm.

Las probetas de MAP obtenidas fueron radiografiadas para
evaluar la calidad de los depdsitos. Se realizaron -cortes
transversales a la soldadura para la extraccion y elaboracion de
probetas. Se determino la composicion quimica de los depositos
por espectrometria de emision optica por plasma (OES) con un
equipo Spectromaxx.

Se realiz6 un tratamiento PWHT de aplicacion convencional a las
soldaduras de aceros del tipo ASTM A-213-T92 y A-335-P92
[11], consistente en un revenido simple a una temperatura 760°C
(20°C por debajo de AC,) durante 2 horas, identificado como 762.
Asimismo, se realizo otro PWHT no convencional a las
soldaduras buscando una microestructura mas estable durante el
servicio, consistente en un tratamiento de solubilizado a 1050°C,
durante 1 hora seguido de un revenido a 720°C durante 2 horas,
identificado como 101722 (ver Tabla 1).

Solubilizado Revenido

PWHT Tiempo

762 - - 760 2
101722 1050 1 720 2

Tabla 1. Esquema de condiciones de PWHT de las muestras del MAP.

A fin de evaluar el comportamiento mecanico a alta temperatura
del material en condiciones similares a las de servicio, se
realizaron ensayos de traccion en caliente (HTT) y se
extrapolaron sus resultados de corta duracion a situaciones de mas
largo alcance mediante mediante una parametrizacion de Larson-
Miller. Se mecanizaron probetas en la direccion transversal al
cordon de soldadura segiin la norma ASTM E 8M-01 escalando
su geometria de acuerdo a requerimientos especificos del equipo
utilizado.



Dichas probetas se ensayaron a 600 y 625°C y a velocidades de
deformacion inicial constante de 5; 1; 0,1 y 0,02 mm/min.

Dichos ensayos fueron realizados en un simulador termomecénico
Gleeble 3S50 no convencional, que se encuentra montado sobre
una linea de luz sincrotrén (XTMS-LNLS, Campinas, Brasil). La
medicion de la temperatura se llevd a cabo a través de
termocuplas soldadas al cuerpo de la muestra y la deformacion se
registrd en base al desplazamiento de marcas en la longitud
calibrada (extensometro laser) o por la dilatacion de la zona de
mayor deformacion (dilatometro laser).

Para la condicion de 625°C y 0,02mm/min adicionalmente se
analizo la evolucion microestructural durante el ensayo HTT,
mediante XRD in situ. A este fin se empled un goniometro de alta
resolucion Heavy Duty Huber y dos detectores lineales Mythen-
1K para llevar a cabo la difraccion de rayos-X (12 KeV de
energia) in situ montados sobre la Gleeble. Se tomaron
adquisiciones cada 10s de DRX durante rampa de deformacion de
la probeta hasta la rotura en una posicion fija de 26=30,5°
(ubicacion del centro del gonidmetro) permitieron monitorear el
estado inicial y un angulo de 20° de amplitud donde se registré la
evolucion de dos de los picos de la matriz a-Fe (planos
difractantes 110 y 200).

3. Resultados y Discusion.

La composicion quimica de la superficie de la ultima capa
depositada fue: (% en peso) Fe (85,6), C (0,12), Mn (0,9), Si
(0,36), S (0,007), P (0,017), Cr (9,33), Ni (0,49), Mo (0,51), Co
(0,86), Nb (0,05), Cu (0,08), W (1,89), V (0,21), N (0,052), B
(0,002), A1(0,001), Ti (0,03).

En la Figura 4 se puede observar una macrografia de un corte
transversal de la probeta soldada.

Fig. 4. Macrografia del cordén multipasadas.

Se registr6 un bajo nivel de defectos macroscopicos (poros,
inclusiones de escoria, fisuras, etc.), al igual de lo que se pudo
corroborar en la radiografia del cordon completo.

La figura 5 muestra los ensayos de HTT a 625°C y 0,02 mm/min
de velocidad de deformacion para las dos condiciones de PWHT
analizadas.

Fig. 5. Evolucion microestructural durante el ensayo de HI'T por
XRD in-situ: a-762,b-101722.

Se observan los dos picos caracteristicos de la matriz martensitica
(a-Fe), planos 110 y 200. Durante el calentamiento la red de
martensita se expande a mayores valores de espaciado interplanar
(d-spacing). Cuando la deformacion comienza, esta tendencia se
revierte y la red comienza a estrecharse hasta el punto donde se
alcanza la tension maxima, a partir de este punto comienza la
estriccion y el estado de tensiones pasa a ser triaxial.

Los datos de difraccion son convertidos a distancia interplanar de
la matriz o-Fe y luego se calcula la deformacion del espaciado
cristalino (Lattice strain) provocada en la red como consecuencia
de la deformacion impuesta a la probeta (Engineering strain).

En la figura 6 se puede observar como evoluciona la deformacion
de la red respecto de las tensiones alcanzadas por la probeta
durante el ensayo hasta la estriccion de los planos 110 y 200 de la
matriz. La respuesta de deformacion de la red puede ser divida en
tres periodos, un periodo elastico igual para los dos planos
analizados donde las deformaciones son proporcionales a las
tensiones alcanzadas, una segunda region donde se comienzan a
producir las deformaciones plasticas (acumulacion de
dislocaciones) de manera diferenciada en cada plano. Por ultimo
una tercera etapa donde se observa que la tension aumenta y la
red comienza a distenderse. Es de notar que las microestructuras
con PWHT de solubilizado se deforman plasticamente a un ritmo
menor hasta alcanzar el punto de relajacion.
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Fig. 6. Tension vs. deformacion de la red cristalina en el ensayo
de HTT a 625°C y 0,02 mm/min de las dos condiciones
analizadas (planos 110y 200).

En la figura 7 los datos de deformacion de red fueron graficados
en funcion de la deformacion ingenieril. Se puede ver una region
de proporcionalidad entre la deformacion cristalina y la ingenieril.
Posteriormente la deformacion de la red se estabiliza dando lugar
al movimiento de dislocaciones. En el plano (200) este
movimiento de dislocaciones aparece mas tempranamente en la
condicion de solo revenido (762), indicando que la degradacion
microestructural comienza antes para esta condicion.
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Fig. 7. Deformacion ingenieril vs. deformacion de la red
cristalina en el ensayo de HIT a 625°C y 0,02 mm/min de las dos
condiciones analizadas( planos 110y 200).

En la tabla 2 se muestran los resultados obtenidos de los ensayos
de traccion en caliente.

Initial
Strain

Tensile
strength

& [ ¢ ]
5

762- D1 625 1,39E-02 2,55 428
762- Al 625 1 2,78E-03 12,65 398
762- Bl 625 0,1 2,78E-04 90,64 331
762- C1 625 0,02 5,56E-05 540,43 292
762- H2 650 5 1,39E-02 2,70 377
762- H3 650 5 1,39E-02 3,55 379
762- E1 650 1 2,78E-03 12,21 346
762- F1 650 0,1 2,78E-04 85,48 268
762- G1 650 0,02 5,56E-05 492,19 244
101 722- D2 625 5 1,39E-02 3,95 439
101 722- Al 625 1 2,78E-03 11,10 431
101 722- B2 625 0,1 2,78E-04 131,29 358
101 722- B3 625 0,1 2,78E-04 140,88 373
101 722- C1 625 0,02 5,56E-05 631,46 326
101 722- C2 625 0,02 5,56E-05 540,03 318
101 722- H3 650 5 1,39E-02 3,25 414
101 722- E1 650 1 2,78E-03 11,57 371
101 722- F1 650 0,1 2,78E-04 107,04 317
101 722- F2 650 0,1 2,78E-04 120,23 313
101 722- G1 650 0,02 5,56E-05 535,45 282
101 722- G2 650 0,02 5,56E-05 472,17 275

Tabla 2. Resultados de los HTT para ambas condiciones de
PWHT.

Puede verse como la resistencia cae cuando se disminuye la
velocidad de deformacion o se aumenta la temperatura de ensayo.
Las tensiones maximas alcanzadas por la condicion 101722
fueron algo superiores a la 762 y los tiempos en alcanzarlas
registraron el mismo comportamiento.

Con el objetivo de obtener una aproximacion a parametros de
creep que caractericen el comportamiento de este material en
servicio, se utilizd la teoria de correlacion de HHT-Creep
existente en la bibliografia [6-10]. En ella se destaca que en la

etapa secundaria de creep existe una compensacion de fenémenos
de endurecimiento y recuperacion que provocan una velocidad de
deformacion constante. Esto mismo ocurre en un ensayo de HTT
cuando se alcanza la tension maxima en el material. En este punto
y en coincidencia con lo que ocurre en el ensayo de creep,
tension, velocidad de deformacion y temperatura son constantes
(comienzo de la estriccion).

Las hipotesis sobre las que se basa este planteo son las siguientes:
-La velocidad de deformacion impuesta en el ensayo de HTT se
correlaciona con la velocidad minima de creep alcanzada en un
ensayo convencional de creep en iguales condiciones.

-La tension maxima alcanzada en el ensayo de HHT se
correlaciona con la tension aplicada en un ensayo de creep
convencional en igualdad de condiciones.

-El tiempo en que se alcanza la tension maxima en HTT se
correlaciona con el tiempo necesario para provocar la rotura de la
muestra en un ensayo de creep convencional en igualdad de
condiciones.

Por medio de una parametrizacion se llevo a escenarios de mas
largo plazo los resultados de HTT; Larson — Miller [PLM =T + (C
+ log t)+107; donde PLM es el parametro de Larson-Miller, T es
la temperatura [K], 7 es el tiempo [h] y C es una constante
caracteristica del material que se obtiene a partir de curvas de
isotension en ensayos de creep [12]. Para esto se utilizo el valor
de la constante C mayormente aplicado en la bibliografia para
metal de aporte puro de soldaduras P92, de similar composicion
al aqui utilizado, y aceros as-cast [12]. El valor de C=36 es el mas
conservador y a partir de ¢l se extrapolaron valores de resistencia
a creep estimados para una vida de 10E* horas como referencia.
En la figura 8 se muestran los resultados obtenidos para ambas
condiciones de PWHT.
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Fig. 8. Parametrizacion de
condiciones de PWHT.

Larson-Miller para ambas

El comportamiento mecanico de la condicion 101722 registro
tensiones levemente superiores pero en tiempos ligeramente
mayores, cuestion que se refleja en la extrapolacion Larson-Miller
a 10* horas, donde la tension alcanzada es practicamente un 23%
superior a la de la condicion 762, como puede verse en la figura
9, para una temperatura de 625°C.
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Fig. 9. Extrapolacion Larson — Miller, comportamiento a un
plazo de 10E* horas del metal de soldadura en servicio.

Esta misma observacion se puede realizar en la Figura 8, donde la
pendiente de la curva de la condicién 101722 es menor. Esta
cuestion estaria indicando que la velocidad de degradacion de la
microestructura 762 es superior a la 101722 como se observo en
las figuras 6 y 7 de deformacion de la red cristalina. La estructura
101722 retiene un lapso de tiempo mayor la relajacion producto
del movimiento de dislocaciones. Queda en evidencia entonces
que el efecto del PWHT de solubilizado provocd una
desaceleracion de la degradacion de la microestructura previo a la
estriccion y posterior rotura. Los tiempos en alcanzar la tension
maxima en los ensayos de HTT segun la teoria de correlacion
aplicada seran inversamente proporcionales a la velocidad
minima de creep, por consiguiente se podria decir que la
aplicacion de un PWHT de solubilizado resultaria en una
disminuciéon de la velocidad minima de creep. Este
comportamiento podria deberse potencialmente a la dilucion de
particulas conteniendo B durante el solubilizado, estabilizando los
carburos M,;Cg durante el revenido.
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4. Conclusiones.

La aplicacion de un PWHT de solubilizado a 1050°C durante 1 hora
seguido por un revenido a 720°C durante 2 horas, generd una
microestructura mucho mas estable a largo plazo de envejecimiento.

e La aplicacion de un tratamiento de solubilizado previo al
revenido sobre metal de soldadura con contenido de B
adicionado podria provocar una disminucion de la velocidad
minima de creep y un aumento de los tiempos de rotura a
iguales tensiones de trabajo.

e  La utilizacion de ensayos de HTT junto a metodologias de
parametrizacion de creep permite aproximar en tiempos cortos
los datos de fluencia lenta.
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