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Resumen
Tanto el Ruido Barkhausen (RB) como la Emision Magneto Acustica (EMA), en
materiales ferromagnéticos, dependen de las caracteristicas microestructurales de los
mismos y forman parte de las técnicas de caracterizacion no destructivas.
El aumento de la vida 1til de los reactores nucleares en servicio es de interés mundial,
siendo la integridad de los recipientes de presion un aspecto fundamental a resolver.
Estos recipientes de presion estdn construidos en aceros ferriticos de baja aleacion con
presencia critica de impurezas tales como el Cu. Por otro lado, son bien conocidos los
efectos perjudiciales de la presencia de Cu en aleaciones base Fe debido a que su
segregacion en borde de grano fragiliza su microestructura.
En este trabajo se utilizaron probetas de Fe-1wt % Cu realizadas en Japon y que son
parte de un “Segundo Ensayo Inter-Laboratorios”. Para simular la degradacion y el
proceso de envejecimiento producido en aceros de recipientes de presion de reactores
nucleares, sin necesidad de irradiacidon, se realizaron sobre las probetas distintos
tratamientos tanto térmicos como mecanicos. Cabe destacar que las muestras fueron
tratadas en el pais de origen.
En este trabajo se presentan los primeros resultados de las mediciones de RB, EMA,
rugosidad y conductividad. Se comparan el RMS (Root Mean Square) de las diversas
sefales y se las asocia con los cambios microestructurales que surgen de los distintos
tratamientos termomecanicos.

1. Introduccion

En los materiales ferromagnéticos, las mediciones de alta resolucion de las curvas del
lazo de histéresis, muestran ciertas discontinuidades. Estos cambios discontinuos son
debidos al movimiento de las paredes de los dominios magnéticos dentro del material y
puede ser “escuchado” mediante el empleo de un parlante. Este ultimo fenémeno es
conocido como Ruido Barkhausen (RB).

Otro efecto que ocurre como resultado del movimiento de las paredes de los dominios
magnéticos, es la Emision Magneto Acustica (EMA). Esta tltima también es conocida
como efecto acustico Barkhausen. Consiste en sefales acusticas de baja intensidad y
muy alta frecuencia (50 Khz a 1 Mhz) generadas por los discontinuos y repentinos
cambios en la magnetizacion que involucran deformaciones localizadas
(magnetostriccién, cambio de volumen debido a causas magnéticas) V. Estas ondas
elasticas son causadas por pulsos magnetostrictivos cuando se mueven las paredes de



los dominios magnéticos. Por lo tanto, la EMA depende de ambos, los procesos
discontinuos de los dominios y de la magnetostriccion. La EMA fue primero observada
por Lord en 1975% y luego fue estudiada por Ono™ y otros autores'”. Debido a que el
efecto depende de la magnetostriccion, no puede ser generado por el movimiento o
rotacion de las paredes de los dominios de 180°, ya que estos no involucran cambios en
dicha propiedad. Los contornos de los dominios de 180° existen entre dominios vecinos
en los cuales los vectores de magnetizacion apuntan exactamente en direcciones
opuestas.

La produccion del RB esta fuertemente afectada por los cambios en la microestructura
de un material y también por las tensiones presentes en el mismo. Por estas razones
tanto el estudio del RB y més recientemente de la EMA se han convertido en técnicas de
aplicacion en el area de la evaluacion de los materiales y los ensayos no destructivos.
Ya que la evaluacion de la degradacion de los materiales es esencial para las politicas de
seguridad, una de las principales tareas es investigar en la deteccion no destructiva de la
degradacion de los materiales estructurales (aceros) en la industria nuclear, plantas
eléctricas, térmicas, plantas quimicas, de puentes, de gasoductos, etc. Desde el afio 2004
el Grupo Ondas Elasticas (GOE) de la Comision Nacional de Energia Atomica (CNEA)
comenzo a trabajar en el tema del RB y la EMA®™.

2. Realizacion y discusion de los ensayos

En este trabajo se presentan los resultados de las mediciones de rugosidad,
conductividad, RB y EMA efectuadas sobre 12 probetas de Fe-1wt % Cu. Las mismas
fueron tratadas para simular las condiciones de deterioro del recipiente de un reactor
nuclear en servicio. En general los recipientes de presion de los reactores suelen ser
fabricados en aceros ferriticos de baja aleacion (tipicamente aceros A508-M) y dentro
de las impurezas criticas presentes en dichos aceros el Cu juega un papel preponderante.
Esto justifica la aleacion elegida en este “2"* Round Robin Test” de la “Universal
Network for Magnetic NDE, UNMNDE"®, considerandola como una aproximacion a
la matriz original (acero), para poder determinar los efectos de la segregacion del Cu en
borde de grano ferritico.

2.1 Descripcion de las probetas
En la Tabla 1 se muestran las principales caracteristicas de las probetas ensayadas.

Tabla 1. Identificacion de las probetas, deformacion, envejecimiento y dureza.

Probeta Reduccion antes del T = 480°C Reduccion después del| Dureza

envejecimiento (%) | Envejecimiento (min) [ envejecimiento (%) | Vickers
Dl 0 0 0 146.0
D2 10 0 0 196.2
Cl 10 20 0 167.6
C2 10 20 5 209.9
C3 10 20 10 228.3
C4 10 20 20 229.5
C5 10 200 0 197.8
C6 10 200 5 225.1
C7 10 200 10 219.3
C8 10 1800 0 211.6
C9 10 1800 5 232.9
C10 10 1800 10 262.0
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La aleacion Fe-1 wt % Cu fue formada a partir de un tratamiento térmico de 5 h a 850°
C y luego templada en agua. En el diagrama de equilibrio Fe-Cu de la Figura 1, se
observa la baja solubilidad del Cu y el estrecho campo de la fase a del Fe, esto justifica
el procedimiento de la formacion de la aleacion a 850° C donde el campo de la fase o es
mayor.

CuFe

Atomic Percent Copper

°C

Temperature

Fe Weight Percent Copper Cu
Copyright (C) 1996 ASM International 1

Figura 1. Diagrama de equilibrio Fe-Cu.

Las probetas empleadas son de geometria cilindricas (discos), con un didmetro de 10
cm, y espesor de 1 cm. La Probeta D1 se emplea como “testigo”; el resto de las probetas
fueron deformadas un 10 % y luego envejecidas por recocido a 480° C con distintas
duraciones en sus tratamientos térmicos. Las probetas Cl1, C2, C3 y C4 fueron
envejecidas durante 20 minutos y luego deformadas al 0 %, 5 %, 10 % y 20 %
respectivamente. Las probetas C5, C6 y C7 fueron envejecidas durante 200 minutos y
luego deformadas al 0 %, 5 % y 10 % respectivamente. Las probetas C8, C9 y C10,
fueron envejecidas durante 1800 minutos y luego deformadas al 0 %, 5 % y 10 %
respectivamente. Como la Temperatura de Curie es de 759°C, todos los tratamientos
térmicos de envejecimiento (480° C) fueron realizados dentro de la region
ferromagnética.

En la Figura 2 se puede apreciar una probeta donde se indica la direccién de laminacion
(direccion radial, desde el centro del circulo hacia la muesca con la identificacion
grabada sobre la superficie cilindrica), que es la direccion de deformacion durante los
tratamientos mecanicos.

En la Tabla 1 se muestran también los datos de dureza. Esta fue medida por el método
Vickers, con una carga de 300 grf'y 10 indentaciones para cada probeta.

Su microestructura fue examinada en 4 probetas (D1, C5, C7 y C8) con microscopia
electronica de transmision (TEM) y espectroscopia de rayos X por dispersion
electréonica (EDX). Tanto los datos de dureza como las micrografias fueron aportados

por los investigadores japoneses %
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Direccion de
laminacion

Identificacion

Figura 2. Fotografia de una probeta con la direccion de laminacién y su
identificacion grabada en el canto.

En la Figura 3 se pueden ver las micrografias correspondientes. La formacion de
precipitados de Cu coherentes con la matriz de Fe fue confirmada en las probetas
envejecidas C5, C7 y C8. Es sabido que el Cu segrega en borde de grano por difusion. A
una temperatura tipica del reactor, del orden de 480° C, el proceso difusivo es lento por
eso se realizaron los envejecimientos y trabajados mecéanicos en los laboratorios
japoneses a efectos de simular situaciones equivalentes. El tamafio de los precipitados
es de unos pocos nandmetros en C5 y C7, mientras que en C8 con mayor tiempo de

Figura 3. Micrografias de las probetas D1, CS, C7y C8.
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envejecimiento (1800 min) el maximo es de 15 nandmetros; esto es claro para un proceso
térmicamente activado, dado que al ser mayor la duracién del tratamiento térmico aumenta
la segregacion, aumentando el tamafo de los precipitados. Las probetas C5 y C7 tienen el
mismo tiempo de envejecimiento pero la segunda es deformada posteriormente al 10 %.
En C5 y C8 hay distinto tiempo de envejecimiento pero en ambas no hay deformacion
posterior. En las micrografias se puede apreciar que hay una mayor segregacion de Cu al
borde de grano. Todos estos datos fueron aportados por el Dr. Seiki Takahashi'?,

2.2  Medicion de Rugosidad

Como las mediciones de RB y EMA se realizaron con sensores colocados sobre la
superficie de las probetas, y el contacto de los sensores en ambas técnicas es sensible al
acabado mecanico, se propuso la medicion la rugosidad. Esta fue medida con un equipo
Surtronic 3+, tomandose el valor del parametro de rugosidad, R,, en dos muestras sobre
cada una de las dos superficies circulares de la probeta, una en la direccion de laminacion
(0°) y otra en direccion perpendicular (90°), ver Figura 2. La longitud de evaluacion fue de
8 mm. Debido a la escasa dispersion de los datos medidos en cada probeta, en la Tabla 2 se
indica el valor promedio de los cuatro valores medidos. En la Figura 4 se muestra una
fotografia del sistema de medicion empleado.

Figura 4. Medicion de la rugosidad.

En la Figura 5 se muestra un grafico de la rugosidad. Si bien en el grafico se observan
variaciones de una a otra probeta, debe tenerse en cuenta que el rango esta entre 0,7 ym 'y
3,5 ym. La dispersion que muestran las mediciones es tan pequefia que se la puede
adjudicar al maquinado de las mismas.
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Figura 5. Grafico de la rugosidad.

Tabla 2. Valores de conductividad, rugosidad, RB y EMA medidos.

Conductividad | Rugosidad RMS | RMS |[RMS EA 0°RMS EA 0°|RMS EA 90°| RMS EA_90°
Probeta (MS/m) (um) RB_0° |[RB_90°|(mV, sensor|(mV, sensor| (mV, sensor | (mV, sensor
(mV) | (mV) | resonante) bban. ancha)| resonante) | ban. ancha)
1 (D1) 7.39 1.40 27.8 27.8 158 101 158 100
2 (D2) 8.64 1.45 24.1 23.9 105 128 108 124
3(C1 9.08 1.55 25.0 24.4 157 108 174 103
4(C2) 7.97 0.70 22.6 22.9 179 111 157 91
5(C3) 9.19 1.30 22.2 23.3 185 116 184 102
6 (C4) 8.97 1.65 24.6 24.6 151 86 161 111
7 (C5) 8.53 1.50 20.4 20.5 140 101 145 106
8 (Co6) 8.51 0.75 21.4 20.6 160 116 154 95
9(C7 9.45 2.75 20.6 20.1 110 117 112 117
10 (C8) 9.72 1.85 19.7 18.6 161 104 160 108
11 (C9) 9.20 3.45 19.5 20.4 141 111 144 101
12(C10) 10.00 1.50 22.2 21.3 144 110 139 98

2.3 Medicion de conductividad

A fin de poder estimar la profundidad de penetracion (8) del RB!'", se decidio medir la
conductividad de cada probeta. Para ello se usé el método de Van Der Paw''?, con una
fuente de corriente marca Agilent E3632A DC Power Suply, midiéndose la diferencia de
potencial obtenida con un nanovoltimetro marca KEYTHLEY 2182. En todas los casos se
emple6 una corriente de 5 A. Las probetas fueron marcadas en cuatro puntos sobre su
mayor circunferencia con una distancia angular de 90°, aplicandose los bornes de la fuente
de corriente en dos de ellos y midiendo la diferencia de potencial en los otros dos. Para
disminuir el error de la medicidn, se realiz6 una segunda medicidn invirtiendo el sentido
de circulacion de la corriente. El valor final fue el promedio de ambas mediciones (con los
dos sentidos de circulacion de la corriente). En la Tabla 2 se pueden ver los valores, que
fueron representados en la Figura 6. Se concluye que a medida que aumenta el
envejecimiento y la deformacion, aumenta también la conductividad. Todos los valores
medidos son coherentes con los que aparecen en la literatura '),
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Figura 6. Grafico de la conductividad.
2.4  Medicion del Ruido Barkhausen y de la Magneto Emision Acustica

Para producir la excitacion magnética, se aplicd sobre el yugo excitador una tension
sinusoidal de 5 Hz y 10 V,,. Las sefiales producidas por el RB en las probetas fueron
recogidas en una bobina colectora colocada en el hueco del yugo, ambos sobre la cara
superior de la probeta. La sefial de la bobina colectora fue conducida a un amplificador en
la banda de 1 kHz a 200 kHz.

La expresion que permite calcular la profundidad de penetracion del RB, 9, es

2
o= 1
fJILlOILlV ( )

con Up =4 m 107 H/m, siendo f la frecuencia analizada en la bobina colectora, y, la
permeabilidad relativa y o la conductividad.

Aunque atn no se ha medido la -, de esta aleacion especial, para estimar el rango de
penetracion del RB, se puede asumir un - de 5000, que es el valor maximo encontrado en
la literatura para el Fe 99,8 %"%. Considerando los valores extremos del rango de
frecuencia y el valor maximo (10.00 MS/m) y minimo (7.39 MS/m) de las conductividades
medidas, se obtiene:

an,

» paraf=1kHz 8 =0,20 mm
* para f=200 kHz 5 =0,02 mm

Estos valores calculados dan idea de la profundidad de emision de las sefiales del RB, que
en el peor de los casos, es un orden de magnitud mayor que la rugosidad medida.

Para detectar la EA se emplearon dos sensores piezoeléctricos, marca PAC, uno resonante
(R15I, 150 kHz) con preamplificador incorporado (40 dB) y otro de banda ancha (WD
942) con preamplificador externo de 40 dB y un sistema de EA construido en la CNEA.
Ambos transductores fueron colocados en la cara inferior de la probeta, cara opuesta al
yugo. Todo el sistema fue aislado acusticamente de la mesada de trabajo. En la Figura 7 se
muestra una fotografia del sistema de medicion empleado.

Todas las senales fueron medidas y almacenadas en un osciloscopio digital de 4 canales,
marca LeCroy Wave Runner, con una frecuencia de digitalizacion de 2 MhZ (2
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Megasamples/segundo). En el canal 1 se recogié la sefial sinusoidal de excitacion sobre el
yugo; en el canal 2: la sefial de la bobina colectora que recibia el RB; en el canal 3: la sefial
de EMA del sensor resonante y en el canal 4: la sefial de EMA del sensor de banda ancha.
De este modo se pudieron ver en la pantalla las cuatro sefiales simultdneamente.

Las mediciones se realizaron con el yugo apoyado sobre la probeta en la direccion de
laminacién (0°) y luego en la direccion perpendicular (90°) con el fin de determinar la
influencia de la direccion de laminacion. En cada probeta se efectuaron dos conjuntos de
mediciones de RB y EMA.

: ' "‘Eanda“éna'\a '
Aislante acustico =P> ' Sensor.de EA
Resonante

Figura 7. Sistema completo de medicion de RB y EMA.

En los primeros resultados mostrados en este trabajo, se presentan los valores RMS del RB
y la EMA calculados automaticamente por el osciloscopio, sobre 50 muestras de cada una
de las sefiales de los canales 2, 3 y 4 del osciloscopio. En la Tabla 2 se indican los valores
obtenidos.

En la Figura 8 se grafico el valor RMS del RB, para el caso del yugo colocado en forma
paralela a la direccion de laminacioén (0°) y perpendicular a ella (90°). Alli se pueden
apreciar tres grupos de probetas A, B y C, donde en cada uno de ellos la posicion del yugo
respecto de la direccion de laminacién no influye considerablemente en los valores de
RMS medidos, al menos para estos niveles de deformacion. Por otro lado, se puede
observar que con el aumento de la duracion de los tratamientos térmicos de envejecimiento
y del grado de deformacién del material, cada uno de dichos grupos, excepto el C, exhibe
una tendencia a la disminucion del RMS del RB. Esto se podria adjudicar a la presencia de
precipitados de Cu en borde de grano, al aumento de su tamafio con los tratamientos
térmicos y a las dislocaciones que traban el movimiento de las paredes de los dominios
magnéticos. En el caso particular de las probetas que tienen 0 % de deformacion (C1, CS'y
C8) se ve un decrecimiento del RB, a medida que se extiende el tratamiento térmico, esto
se podria atribuir a que el crecimiento del tamafio de los precipitados de Cu en borde de
grano ferritico produce un cambio en la microestructura de la aleacion, transformacion a la
cual es sensible la técnica de RB.
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Valores RMS de Ruido Barkhausen, 0° y 90°
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Figura 8 . Grafico del valor RMS del RB con el yugo excitador apoyado en la
direccion de laminacion (0°) y en la direccién perpendicular (90°).

Para los grupos de probetas con igual tratamiento térmico (A, B y C 1800 ): se observa en
general un aumento relativo del RB debido a la mayor deformacion relativa dentro de cada
grupo, esto fundamentalmente se puede apreciar con la probeta C4 del grupo A y C10 del
grupo C.

Del grafico de la Figura 9, para los valores RMS de EMA, con el sensor resonante, en
ambas posiciones del yugo excitador respecto de la direccion de laminacion, no se pueden
apreciar marcadas diferencias entre una y otra posicion del yugo. ElI mismo
comportamiento se observa en el grafico de la Figura 10, para los valores RMS de EMA
con el sensor de banda ancha.

En la Figuras 11 y 12, se representaron: los valores RMS de la EMA con el yugo en la
direccion de laminacion (0°), y en la direccion perpendicular (90°) para ambos sensores.
En ambas figuras la diferencia en los valores del RMS de la EMA entre los dos sensores,
se puede atribuir al tipo de respuesta y sensibilidad de cada uno de ellos en el rango de
frecuencias de trabajo.

Valores RMS de Emision Acustica, 0° y 90°, sensor resonante
210

190
[ ]
- A
170
s |
z u Am A n
< 150 A
w | | A
g A 1a
['4
130
110 ¥ B
I A RMSEAEA0®
D1 D2 C1 C2 C3 C4 C5 C6 C7 C8 C9 C10 B RMSEA90°

Probeta

Figura 9. Grafico del valor RMS de la EMA, con el yugo excitador apoyado en la
direcciéon de laminacion (0°) y en la direccion perpendicular (90°), con sensor
resonante.
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Valores RMS de Emision Acustica, 0° y 90 °, sensor banda ancha
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Figura 10. Grafico del valor RMS de la EMA, con el yugo excitador apoyado en la
direcciéon de laminacion (0°) y en la direccién perpendicular (90°), con sensor de
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Valores RMS EA, 0°, sensor resonante y banda ancha
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A RMS EA0°, resonante
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Figura 11. Grafico del valor RMS de la EMA, con el yugo excitador apoyado en la
direcciéon de laminacion (0°), con sensor resonante y de banda ancha.

Valores de Emision Acustica, 90°, senor resonante y de banda ancha
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Figura 12. Grafico del valor RMS de la EMA, con el yugo excitador apoyado en la
direcciéon perpendicular a la de laminacién (90°), con sensor resonante y de banda
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3. Conclusiones

De las estimaciones realizadas en la profundidad de penetracion de las ondas
electromagnéticas en el material para la aplicacion de la técnica de RB, se observa que esta
es mayor que la rugosidad de la superficie medida, asegurando una correcta evaluacion de
la region superficial estudiada.

Las mediciones de RB mostraron cambios en sus valores de RMS que pueden ser
asociados a las alteraciones presentadas en la microestructura de las probetas observadas
por microscopia electronica de transmision.

En particular, es de notar la sensibilidad de la técnica RB especialmente en los efectos que
producen la mayor duracion de los tratamientos térmicos de envejecimiento, observandose
un decrecimiento en el valor RMS de las sefiales medidas. Esto podria deberse a que a
mayor duracion del tratamiento térmico, hay una mayor segregacion de Cu al borde de
grano, aumentando el tamafio de los precipitados y actuando estos como anclajes de los
dominios magnéticos.

Para los grupos de probetas con igual tratamiento térmico (grupos A, B y C), se observo en
general un aumento relativo del RMS del RB debido a la mayor deformacion relativa
dentro de cada grupo.

Para los valores RMS de EMA, en ambas posiciones del yugo excitador, no se pudieron
apreciar marcadas diferencias respecto a la direccion de laminacion. Los valores
correspondientes al sensor resonante fueron mayores que los del sensor de banda ancha
mostrando su mayor sensibilidad.

Como prospeccion a futuro se analizaran las sefiales de RB y EMA digitalizadas.
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