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1 S t r u c t u r e  a n d  Mect 

1. INTRODUCTION 

N i t r o n i c  4 0  was  o n e  o f  t h e  m a t e r i a l s  r e p o r t e d  on i n  a n  
e x c e l l e n t  r e p o r t  p r e p a r e d  by T o b l e r  of t h e  F r a c t u r e  a n d  
D e f o r m a t i o n  D i v i s i o n  o f  t h e  N a t i o n a l  B u r e a u  o f  S t a n d a r d s ,  
" M a t e r i a l s  f o r  C r y o g e n i c  Wind T u n n e l  T e s t i n g "  ( R e f . 1 ) .  
S u b s e q u e n t l y ,  a t  a  c o n f e r e n c e  h e l d  a t  NASA L a n g l e y  R e s e a r c h  C e n t e r  
( L a R C ) ( R e f . 2 )  i n  November  1 9 7 9 ,  Hudson ( R e f . 3 )  p r e s e n t e d  a  more  
d e t a i l e d  a n a l y s i s  of t h e  c r i t e r i a  a p p l i e d  f o r  s e l e c t i n g  a a t e r l a l s  
f o r  t h e  c o n s t r u c t i o n  o f  P a t h f i n d e r  I ,  t h e  f i r s t  mode l  s c h e d u l e d  
f o r  u s e  i n  t h e  N a t i o n a l  T r a n s o n i c  F a c i l i t y  (NTF) p r e s e n t l y  u n d e r  
c o n s t r u c t i o n  a t  LaRC. P a t h f i n d e r  I i s  a  r e s e a r c h  a n d  d e v e l o p m e n t  
m o d e l  i n t e n d e d  t o  show up p r o b l e m  a r e a s  a s s o c i a t e d  w i t h  t e s t i n g  
m o d e l s  a t  h i g h  l o a d s  a n d  c r y o g e n i c  t e m p e r a t u r e s  i n  o r d e r  t o  
a c h i e v e  f u l l  s c a l e  R e y n o l d s  No. t e s t  c o n d i t i g n .  H u d s o n ' s  p r i m a r y  
c r i t e r i a  i n c l u d e d  s t r e n g t h ,  t o u g h n e s s  a n d  a v a i l a b i l i t y  i n  t h e  
r e q u i r e d  p r o d u c t  f o r m s ,  w h i l e  s e c o n d a r y  c o n s i d e r a t i o n s  c o v e r e d  
c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e ,  m a c h i n a b i l i t y ,  c o s t  a n d  d e l i v e r y .  

A s  a r e s u l t  o f  t h e  a n a l y s i s  by H u d s o n ,  N i t r o n i c  4 0  was  j u d g e d  
t o  be t h e  o n l y  a c c e p t a b l e  m a t e r i a l  a v a i l a b l e  f o r  f a b r i c a t i n g  
P a t h f i n d e r  I a n d  t h e  r e q u i s i t e  m a t e r i a l  was d u l y  o r d e r e d .  T h i s  
l e a d  was f o l l o w e d  by some U.S. a i r c r a f t  m a n u f a c t u r e r s  i n t e r e s t e d  
i n  p r o d u c i n g  m o d e l s  f o r  e v a l u a t i o n  i n  t h e  NTF, a n d  N i t r o n i c  4 0  
p l a t e  i s  known t o  h a v e  b e e n  d e l i v e r e d  t o  M c D o n n e l l  D o u g l a s  a n d  
L o c k h e e d  G e o r g i a .  

A l l  a v a i l a b l e  i n f o r m a t i o n  e m p h a s i s e d  t h e  h i g h  a u s t e n i t e  
s t a b i l i t y  o f  N i t r o n i c  4 0 ,  e v e n  a f t e r  s e v e r e  c o l d  b : ~ r k i n g  a n d  
c r y o g e n i c  c y c l i n g .  F u r t h e r m o r e  e x c e l l e n t  t o u g h n e s s  a t  l o w  
t e m p e r a t u r e s  a p p e a r e d  t o  be i n d i c a t e d  by a  C h a r p y  V n o t c h  i m p a c t  
e n e r g y  i n  e x c e s s  o f  6 5 f t - l b s  a t  -320F  ( - 1 9 6 C ) .  H o w e v e r ,  C h a r p y  
t e s t s  c a r r i e d  o u t  on s a m p l e s  c u t  f r o m  t h e  5 . 5  i n c h  t h i c k  p l a t e  
o b t a i n e d  f o r  t h e  w i n g  o f  P a t h f i n d e r  I ,  a n d  i n t e n d e d  t o  c h e c k  t h e  
h e a t - t r e a t m e n t  u s e d  a t  L a n g l e y  t o  r e l i e v e  m a c h i n i n g  s t r e s s e s ,  
showed  s u r p r i s i n g l y  l o w  i m p a c t  e n e r g i e s  i n  t h e  r a n g e  2 0 - 2 5 f t - l b  a t  
- 2 7 5 F  ( - 1 7 0 C ) .  A s  t h e s e  v a l u e s  w e r e  r e l a t i v e l y  c l o s e  t o  t h e  
2 5 f t - l b  a c c e p t a n c e  c r i t e r i o n  s e t  f o r  NTF m o d e l s  no u n d u e  a l a r m  was 
f e l t  ar~d t h e  l o w  r e a d i n g s  w e r e  a t t r i b u t e d  t o  t h e  l a r g e  g r a i n  s i z e  
e x h i b i t e d  by t h i s  p l a t e .  

The p o t e n t i a l l y  more  s e r i o u s  n a t u r e  o f  t h e  p r o b l e m  f i r s t  
became  a p p a r e n t  when a  LaRC t e c h n i c i a n  e x a m i n i n g  m e c a l l o g r a p h i c  
s e c t i o n s  t a k e n  f r o m  p i n s  n i t r i d e d  t o  p r e v e n t  g a l l i n g ,  n o t  i c e d  t h a t  
t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  c o n t a i n e d  p r e c i p i t a t e s  a n d  s e c o n d  p h a s e  
p a r t i c l e s  t h a t  s u g g e s t e d  t h a t  t h e  m a t e r i a l  was i n  a  s e n s i t i s e d  
c o n d i t i o n .  S h o r t l y  a f t e r w a r d s  a  more  d e t a i l e d  m e t a l l u r g i c a l  
a n a l y s i s  of t h e  N i t r o n i c  4 0  u s e d  a t  L a n g l e y  was i n i t i a t e d  t o  h e l p  
e v a l u a t e  w a r p a g e  p r o b l e m  t h a t  h a d  o c c u r r e d  w i t h  15-5PH s t a i n l e s s  
s t e e l  m o d e l s  t e s t e d  i n  t h e  0.3m T r a n s o n i c  C r y o g e n i c  T u n n e l  (TCT).  
T h i a  r e v e a l e d  t h a t  m * ~ c h  of t h e  N i t r o n i c  4 0  c u r r e n t l y  b e i n g  
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f a b r i c a t e d  i n t o  p a r t s  o f  P a t h f i n d e r  I was i n d e e d  s e v e r e l y  
s e n s i t i z e d  a n d ,  f u r t h e r m o r e ,  t h a t  i t  a l s o  c o n t a i n e d  s u b s t a n t i a l  
a m o u n t s  o f  d e l t a  f e r r i t e .  

The  p r e s e n c e  o f  f e r r i l  e  i n  a  m a t e r i a l  t h a t  is s u p p o s e d  t o  be 
f u l l y  a u s  t e n i t i c  p l a c e s  s e v e r e  l i m i t a t i o n s  on i t s  s u i t a b i l i t y  f o r  
u s e  i n  c r y o g e n i c  a p p l i c a t i o n s ,  a n d  h e n c e  a  c o m p r e h e n s i v e  s t u d y  h a s  
b e e n  c a r r i e d  o u t  t o  d e t e r m i n e  t h e  e x t e n t  o f  t h e  p r o b l e m .  T h i s  
r e p o r t  d i s c u s s e s  i n  d e t a i l  t h e  r e s u l t s  o f  t h e s e  i n v e s t i g a t i o n s  a n d  
t h e i r  i m p l i c a t i o n s  f o r  t h e  f u t u r e  u s e  o f  N i t r o n i c  4 0  i n  P a t h f i n d e r  
I a n d  o t h e r  m o d e l s  i n t e n d e d  f o r  u s e  i n  t h e  NTF a n d  o t h e r  c r y o g e n i c  
w i n d  t u n n e l s .  

2 .  NITRONIC 4 0 ,  A  NITROGEN-STRENGTHENED, HIGH-MANGANESE, 
AUSTENITIC STAINLESS STEEL. 

The  3 0 0  s e r i e s  a u s t e n i t i c  s t a i n l e s s  s t e e l s  c o n t a i n i n g  a t  
l e a s t  18% c h r o m i u m  a n d  8 %  n i c k e l  h a v e  l o n g  b e e n  u s e d  s u c c e s s f u l l y  
f o r  c r y o g e n i c  a p p l i c a t i o n s ,  b u t  o n e  o f  t h e i r  m a j o r  l i m i t a t i o n s  
h a s ,  h o w e v e r ,  b e e n  t h e i r  r e l a t i v e l y  l o w  y i e l d  s t r e n g t h s  a t  room 
t e m p e r a t u r e .  T h i s  h a s  b e e n  i m p r o v e d  i n  t h e  c s s e  o f  g r a d e s  304N,  
316N a n d  347N by t h e  a d d i t i o n  o f  0 . 2 %  n i t r o g e n ,  a n d  N i t r o n i c  4 0  
may be c o n s i d e r e d  t o  be  a  f u r t h e r  d e v e l o p m e n t  i n  t h i s  d i r e c t i o n .  
I t  a l s o  c o n t a i n s  a  s l i g h t l y  h i g h e r  c h r o m i u m  c o n t e n t  of 2 1 %  t o  
i m p r o v e  c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  a n d  a l o w e r  n i c k e l  c o n t e n t  o f  6 %  b u t ,  
d e s p i t e  t h i s  r e d u c t i o n  i n  n i c k e l ,  a u s t e n i t e  s t a b i l i t y  i s  e n s u r e d  
b y  t h e  v e r y  much h i g h e r  m a n g a n e s e  l e v e l  of 9 % .  T h e s e  m a j o r  
a l l o y i n g  c o m p o s i t i o n s  a r e  r e f l e c t e d  i n  i t s  o r i g i n a l  ARMCO 
d e s i g n a t i o n ,  21-6-9 a n d  a  f u l l  c h e m i c a l  s p e c i f i c a t i o n  i s  g i v e n  i n  
T a b l e  1 ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  c o m p o s i t i o n s  of t h e  m a t e r i a l s  u s e d  i n  
t h i s  i n v e s t i g a t i o n .  

T h a n k s  l a r g e l y  t o  t h e  h i g h  n i t r o g e n  c o n t e n t ,  t h e  room 
t e m p e r a t u r e  y i e l d  s t r e n g t h  of ~ i t r o n i c  4 0  i s  n e a r l y  t w i c e  t h a t  o f  
t y p e s  3 0 4 ,  3 2 1  a n d  347  a n d  i t  a l s o  h a s  good  e l e v a t e d  t e m p e r a t u r e  
p r o p e r t i e s .  More r e l e v a n t  t o  t h i s  s t u d y  is i t s  e x c e l l e n t  n o m i n a l  
m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  a t  c r y o g e n i c  t e m p e r a t u r e s ,  a s  i l l u s t r a t e d  by 
t h e  d a t a  i n  T a b l e  2  w h i c h  was t a k e n  f r o m  ARMCO B u l l e t i n  N0.S-54a.  
D e s p i t e  i t s  h i g h e r  s t r e n g t h ,  i t  c a n  be  f o r m e d  u s i n g  s i m i l a r  
t e c h n i q u e s  t o  t h o s e  u s e d  f o r  3 0 0  s e r i e s  s t a i n l e s s  s t e e l s  a n d  i t  
c a n  be w e l d e d  by c o n v e n t i o n a l  w e l d i n g  m e t h o d s  u s i n g  a p p r o p r i a t e  
f i l l e r s .  F u r t h e r m o r e ,  i t  i s  r e a d i l y  r o l l e d  o r  f o r g e d  i n t o  a  
v a r i e t y  o f  p r o d u c t  f o r m s  a n d  e v e n  a f t e r  s e v e r e  c o l d  w o r k i n g  i t  h a s  
a n  e x t r e m e l y  low m a g n e t i c  p e r m e a b i l i t y  - a n  i n d i c a t i o n  o f  i t s  h i g h  
a u s t e n i t e  s t a b i l i t y .  

The  o n l y  a p p a r e n t  l i m i t a t i o n s  n o t e d  by ARMCO i n  P r o d u c t  D a t a  
B u l l e t i n  N0.S-54a ( R e f  . 4 )  a r e  t h e  f o r m a t i o n  o f  c a r b i d e s  a n d  s i g m a  
p h a s e  d u r i n g  p r o l o n g e d  h o l d i n g  a t  t e m p e r a t u r e s  i n  t h e  r a n g e  
1000-1600F  ( 5 4 0  t o  8 7 0 C ) ,  d e t a i l e d  s c h e d u l e s  b e i n g  g i v e n  i n  T a b l e s  
3  a n d  4  f o r  c a r b i d e  a n d  s i g m a  f o r m a t i o n  r e s p e c t i v e l y .  S u c h  
l i m i t a t i o n s  a r e  a l s o  f o u n d  f o r  m o s t  3 0 0  s e r i e s  s t a i n l e s s  s t e e l s  
a n d  t h e i r  a v o i d a n c e  s h o u l d  p r e s e n t  no s e r i o u s  d e s i g n  p r o b l e m s  when 
u s e d  i n  c o n v e n t i o n a l  a p p l i c a t i o n s .  A s  we s h a l l  s e e ,  t h e y  d o ,  
h o w e v e r ,  p o s e  more  s e r i o u s  p r o b l e m s  when h e a t  t r e a t m e n t s  a r e  
r e q u i r e d  t o  r emove  m a c h i n i n g  s t r e s s e s  i n  h i g h  p r e c i s i o n  
c o m p o n e n t s .  



N i t r o n l c  4 0  a p p e a r s  t h e r e f o r e  t o  b e  a n  e m i n e n t l y  r u i t a b l e  
c h o i c e  o f  m a t e r i a l  f o r  c r y o g e n i c  w i n d  t u n n e l  a p p l i c a t i o n s  s u c h  as  
t h e  P a t h f i n d e r  I m o d e l .  I t  is  n e v e r t h e l e s s  a r e l a t i v e l y  n e w  a l l o y  
w i t h o u t  a  l o n g  h i s t o r y  o f  u s e  i n  h i g h  l o a d - b e a r i n g  c r y o g e n i c  
a p p l i c a t i o n s  t h a t  r e q u i r e  e x c e l l e n t  d i m e n s i o n a l  s t a b i l i t y ,  a n d  i t  
i s  r e a s o n a b l e  t o  e x p e c t  t h a t  c a r e f u l  q u a l i t y  c o n t r o l  a n d  m a t e r i a l s  
t e s t i n g  p r o c e d u r e s  s h o u l d  b e  c a r r i e d  o u t  i n  o r d e r  t o  d e t e c t  a n y  
d i f f i c u l t i e s  a t  t h e  e a r l i e s t  p o s s i b l e  s t a g e .  

T h e  o c c u r r e n c e  o f  s m a l l ,  b u t  h i g h l y  d a m a g i n g ,  p e r c e n t a g e s  -o f  
d e l t a  f e r r i t e  i n  a s u p p o s e d l y  f u l l y  a u s t e n i t i c  m a t e r i a l  i s ,  
h o w e v e r ,  n o t  s o  l i g h t l y  d i s m i s s e d .  N o w h e r e  i n  t h e  t e c h n i c a l  
l i t e r a t u r e  s u p p l i e d  b y  t h e  m a n u f a c t u r e r ,  o r  o t h e r w i s e  r e a d i l y  
a v a i l a b l e ,  i s  t h e  p o s s i b i l i t y  o f  t h e  e x i s t e n c e  o f  t h i s  s e c o n d  
p h a s e  e v e n  m e n t  t o n e d .  An e x p e r t  i n  t h e  w e l d i n g  m e t a l l u r g y  o f  
s t a i n l e s s  s t e e l s  m i g h t  e x p e c t  t o  f i n d  d e l t a  f e r r i t e  i n  t h e  v e l d  o r  
h e a t - a f  f e c t o d - z o n e s  a s  i t s  p r e s e n c e  i s  o f t e n  e n c o u r a g e d  t o  c o m b a t  
t h e  p r o b l e m  o f  h o t  c r a c k i n g  ( s l i v e r i n g ) ,  b u t  a s - r e c e i v e d  p l a t e  o r  
b a r  s h o u l d  c o n t a i n  o n l y  t h e  f u l l y  s t a b i l i s e d  a u s t e n i t e  p h a s e .  

As t h e  r e s u l t o  d e t a i l e d  l a t e r  i n  t h i s  r e p o r t  s h o w ,  o n c e  
p r e s e n t  i t  is a l m o s t  i c p o s s i b l e  t o  r e m o v e  d e l t a  f e r r i c e  w i t h o u t  
c r e a t i n g  m e t a l l u r g i c a l  p r o b l e m s  o f  e v e n  g r e a t e r  s e v e r i t y .  
M a t e r i a l  a l r e a d y  b o u g h t  a n d  m o d e l s  e i t h e r  p a r t i a l l y  o r  w h o l l y  
c o n s t r u c t e d  a r e  t h e r e f o r e  u n l i k e l y  t o  b e  c a p a b l e  o f  u s e  w i t h o u t  
d e l t a  f e r r i t e  i n  t h e i r  s t r u c t u r e ,  a n d  t h i s  w i l l  h a v e  t o  b e  t a k e n  
i n t o  a c c o u n t  w h e n  d e t e r m i n i n g  t h e i r  o p e r a t i n g  l im i t s .  

F u r t h e r m o r e ,  i f  N i t r o n i c  4 0  i s  t o  he  u s e d  w i d e l y  f o r  
a p p l i c a t i o n s  a t  c r y o g e n i c  t e m p e r a t u r e s ,  p r o c e d u r e s  w i l l  h a v e  t o  be  
d e v i s e d  t o  e n s u r e  t h a t  i t  c a n  be  s u p p l i e d  i n  a c o m p l e t e l y  
f e r r i t e - €  ree  c o n d i t i o n *  

3. CARBIDE AND SIGMA PHASE FORMATION I N  AUSTENITIC STAINLESS - 
STEELS 

3 . 1  C a r b i d e  precipitation:sensitization 

A s  may be s e e n  f r o m  F i g u r e  1 ,  a  p s e u d o - b i n a r ;  p h a s e  d i a g r a m  
f o r  t h e  ( F e , C r , N i ) / M C  s y s t e m ,  t h e  s o l u b i l i t y  l i m i t  f o r  c a r b o n  
i n c r e a s e s  s l o w l y  w i t h  t e m p e r a t u r e  f r o m  0 . 0 2 %  a t  9 J O F ( 6 0 0 C )  t o  
0 . 0 5 %  a t  1 6 7 0 F ( 8 0 0 C )  a n d  t h e n  much  m o r e  r a p i d l y  as t h e  t e m p e r a t u r e  
r i s e s .  As a u s t e n i t i c  s t a i n l e s s  s t e e l s  r a r e l y  h a v e  c a r b o n  c o n t e n t s  
i n  e x c e s s  o f  0 . 1 2 ,  a  s o l u t i o n  h e a t - t r e a t m e n t  a t  t e m p e r a t u r e s  i n  
t h e  r a n g e  1 9 2 0 - 2 1 0 0 F ( 1 0 5 0 - 1 1 5 0 C )  i s  s u f f i c i e n t  t o  a l l o v  a l l  t h e  
c a r b c n  t o  b e  t a k e n  i n t o  s o l u t i o n .  

T h e  s t r u c t u r e s  f o r m e d  o n  s u b s e q u e n t  c o o l i n g  d e p e n d  o n  t h e  
k i n e t i c s  o f  a  n u c l e a t i o n  a n d  d i f f u s i o n - c o n t r o l l e d  g r o w t h  
m e c h a n i s m s  t h a t  a r e  c o n v e n i e n t l y  d e s c r i b e d  b y  a  T e m p e r n t u r e , T i m e ,  
T r a n s f o r m a t i o n  ( T . T . T )  c u r v e  o f  t h e  f o r m  s h o w n  i n  F i ~ u r e  2 .  T h u s ,  
i f  t h e  s o l u t t o n i r e d  m a t e r i a l  i s  q u e n c h e d  f r o m  s a y  l l 5 O F  r a p i d l y  
e n o u g h  t o  a v o i d  i n t e r s e c t i n g  e i t h e r  o f  t h e  t w o  c a r b i d e  c u r v e s ,  t h e  
c a r b o n  w i l l  r e m a i n  l o c k e d  i n  a  s u p e r s a t u r a t e d  s o l i d  s o l u t i o n  
e v e n l y  d i s t r i b u t e d  i n t e r s t i t i a l l y  t h r o u g h o u t  t h e  e t e e l .  I f ,  
h o w e v e r ,  t h e  c o o l i n g  r a t e  is much  s l o w e r ,  o r  i f  t h e  q u e n c h e d  
m a t e r i a l  i c  r e h e a t e d  a n d  h e l d  f o r  a n y  a p p r e c i a b l e  l e n g t h  o f  time 
a t  t e m p e r a t u r e s  i n  t h e  r a n g e  1 0 0 0 - 1 6 0 0 F  ( 5 5 0 - 8 5 0 C ) ,  c a r b i d e s  w i l l  
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be f o r m e d  w h i c h  n u c l e a t e  p r e f e r e n t i a l l y  a t  t h e  a u s t e n i t e  g r a i n  
b o u n d a r i e s .  I n  t h e  18Cr-8Ni  and  21Cr-9Mn-6Ni s t a i n l e e s  s t e e l s ,  
t h e s e  c a r b i d e s  a r e  p r e d o m i n a n t l y  of t h e  ( F e C r ) 2 j C 6  t y p e  a n d  t h e  
chromium is  o b t a i n e d  by d e p l e t i n g  a  z o n e  a d j a c e n t  t o  t h e  g r a i n  
b o u n d a r y  a s  i n d i c a t e d  s c h e m a t i c a l l y  i n  F i g u r e  3 .  S u c h  d e p l e t i o n  
h a s  b e e n  m e a s u r e d  by e l e c t r o n  m i c r o p r o b e  a n a l y s i s  a n d  i n  F i g u r e  3  
a  t y p i c a l  ch romium l e v e l  t r a c e  is  shown t o  d e c r e a s e  f r o m  a b o u t  18% 
a t  t h e  c e n t r e  o f  a  g r a i n  down t o  a  minimum v a l u e  o f  l ess  t h a n  1 2 %  
i n  t h e  d e p l e t e d  z o n e  b e f o r e  p e a k i n g  i n  t h e  ( F e C r )  C p a r t i c l e  $nd 

b o u n d a r y .  
2if t h e n  r e p e a t i n g  t h i s  p a t t e r n  on t h e  o t h e r  s i d e  o f  t e  g r a i n  

T h i s  b e h a v i o u r  h a s  two i m p o r t a n c  c o n s e q u e n c e s  f o r  t h e  
p r o p e r t i e s  o f  t h e  m a t e r i a l :  o n e  c h e m i c a l ,  t h e  o t h e r  m e c h a n i c a l .  

3 .1 .1  C o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  

S t a i n l e s s  s t e e l s  r e q u i r e  a  minimum o f  1 " '  c h r o m i u m  t o  g i v e  
them t h e  c o r r o s i o n  r e s i s t a n t  p r o p e r t i e s  s u g g e s t e d  by t h e i r  name. 
I n  t h e  d e p l e t e d  z o n e s  a d j a c e n t  t o  t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s ,  t h e  
chromium l e v e l  d r o p s  b e l o w  1 2 %  a n d  s o  t h e s e  d e p l e t e d  z o n e s  a r e  
l i a b l e  t o  c h e m i c a l  a t t a c k  i n  t h e  f o r m  o f  i n t e r g r a n u l a r  c o r r o s i o n .  
T h i s  p r o b l e m  i s  w i d e l y  known as "weld d e c a y "  a s  i t  i s  m o s t  
p r e v a l e n t  i n  t h e  h e a t - a f f e c t e d - z o n e s  f o u n d  a p p r o x i m a t e l y  0.25'' 
(6mm) on e i t h e r  s i d e  of w e l d s  t h a t  h a v e  b e e n  e x p o s e d  t o  
t e m p e r a t u r e s  i n  t h e  r a n g e  1 1 0 0 - 1 6 0 0 F  ( 5 5 0 - 8 5 0 C ) .  S u b s e q u e n t  
e x p o s u r e  t o  a  m i l d l y  c o r r o s i v e  e n v i r o n m e n t ,  s e a  w a t e r  f o r  e x a m p l e ,  
a l l o w s  t h e  d e p l e t e d  z o n e s  t o  be e a t e n  away t o  l e a v e  t h e  g r a i n s  
i s o l a t e d  f r o m  e a c h  o t h e r .  ( T h e  c l a s s i c a l  a n a l o g y  i s  t o  l i k e n  t h e  
e f f e c t  t o  t h a t  of  d e g r a d i n g  t h e  s t r e n g t h  o f  t h e  m o r t a r  i n  a  b r i c k  
w a l l  s o  t h a t  t h e  b r i c k s  a r e  o n l y  h e l d  t o g e t h e r  by c o m p a c t e d  s a n d ) .  
The f r a c t u r e  s u r f e c e  shown i n  t h e  S c a n n i n g  E l e c t r o n  M i c r o s c o p e  
v i e w  of  F i g u r e  4  i l l u s t r a t e s  d r a m a t i c a l l y  t h e  i n t e r g r a n u l a r  n a t u r e  
o f  f a i l u r e  d u e  t o  t h i s  c o r r o s i o n  mechan ism.  

A number  o f  m e t a l l u r g i c a l  s o l u t i o n s  h a v e  b e e n  u s e d  t o  c o m b a t  
w e l d  d e c a y  i n  1 8 1 8  a u s t e n i t i c  s t a i n l e s s  s t e e l s .  L o w e r i n g  t h e  
c a r b o n  c o n t e n t  t o  l e s s  t h a n  0 . 0 3 % ,  a s  i n  t h e  304L a n d  316L g r a d e s ,  
r e d u c e s  t h e  amount  o f  " f r e e "  c a r b o n  a b l e  t o  d i f f u s e  a n d  j o i n  w i t h  
chromium t o  f o r m  c a r b i d e s  and  c a u s e  d e p l e t e d  z o n e s .  An 
a l t e r n a t i v e  a p p r o a c h ,  w h i c h  c a n  be e x p l a i n e d  by r e f e r e n c e  t o  
F i g u r e  2 ,  i s  t o  add  v o r a c i o u s  c a r b i d e  f o r m i n g  e l e m e n t s ,  s u c h  a s  
t i t a n i u m  ( t y p e  3 2 1 )  a n d  n i o b i u m  ( t y p e  3 4 7 ) .  The n o s e  of  t h e  
T.T.T. c u r v e  f o r  N b ( T i )  c a r b i d e e  i s  a t  a p p r o x i m a t e l y  2 1 0 0 F  ( 1 1 0 0 C )  
a n d  h e a t - t r e a t m e n t  a t  t h i s  t e m p e r a t u r e  a l l o w s  t h e s e  c a r b i d e s  t o  
f o r m  p r e f e r e n t i a l l y  and  c o m b i n e  w i t h  t h e  c a r b o n  t h a t  w o u l d  
o t h e r w i s e  h a v e  p r o d u c e d  t h e  Ct23C6 c a r b i d e s .  S i m i l a r l y ,  d u r i n g  
c o n t i n u o u s  c o o l i n g  f r o m  h i g h e r  t e m p e r a t u r e s  t h e  N b ( T i )  c a r b i d e e  
w i l l  f o r m  b e f o r e  t h e  C r 2  C 6  t y p e s .  

I n  t h e  c o n t e x t  o f  t t e  21-9-6 N i t r o n i c  4 0  a u s t e n i t i c  s t a i n l e s s  
s t e e l s ,  c a r b o n  c o n t e n t s  a r e  s p e c i f i e d  as a maximum of  0 . 0 4 %  a n d  i t  
may be s e e n  f r o m  T a b l e  1  t h a t  t h e  h i g h e s t  v a l u e  f o u n d  i n  t h i s  
i n v e s t i g a t i o n  was 0 . 0 3 2 % .  A s  some a u t h o r i t i e s  s u g g e s t  t h a t  c a r b o n  
l e v e l s  <0.02X a r e  r e q u i r e d  f o r  c o m p l e t e  f r e e d o m  f r o m  c a r b i d e  
f o r m a t  i o n ,  t i t a n i u m  o r  n i o b i u m  m i g h t  p r o f  i t a b l y  be a d d e d  t o  
N i t r o n i c  40 t o  o f f e r  a d d i t i o n a l  p r o t e c t i o n  a g a i n s t  t h e  "weld  



d e c a y "  t y p e  o f  d e g r a d a t i o n  t o  i m p r o v e  r e s i o t a n c e  t o  c o r r o s i o n  a n d  
s e n s i t i z a t i o n .  

3.1.2 S e n s i t i z a t i o n  

A l t h o u g h  t h e  l o s s  of c o r r o s i o n  r e s i s t a n c e  c a u s e d  by c h r o m i u m  
d e p l e t i o n  i s  t h e  mos t  s e r i o u s  c o n s e q u e n c e  o f  c a r b i d e  p r e c i p i t a t i o n  
f o r  room t e m p e r a t u r e  a p p l i c a t i o n s ,  i t  is t h e  p r e s e n c e  o f  t h e  
c a r b i d e s  i n  t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  t h a t  i s  of  i m m e n s e l y  g r e a t e r  
s i g n i f i c a n c e  f o r  c r y o g e n i c  a p p l i c a t i o n s .  The c a r b i d e s  a r e  . 
r e s p o n s i b l e  f o r  a d r a s  t i c  l o s s  of t o u g h n e s s  b e c a u s e  t h e y  e m b r i t t l e  
t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  a n d  l e a d  t o  a n  i n t e r g r a n u l a r  mode o f  f r a c L - r e  
i n s t e a d  o f  t h e  more n o r m a l  e n e r g y  a b s o r b i n g  t r a n s g r a n u l a r  mode.  
T h i s  e f f e c t  i s  known a s  " s e n s i t i z a t i o n "  a n d  t h e  c h a r a c t e r i s t i c  
a p p e a r a n c e  o f  t h e  i n t e r g r a n u l a r  mode o f  f a i l u r e  i n  s e n s i t i z e d  
N i t r o n i c  4 0  may be s e e n  i n  F i g u r e  5 .  I n  F i g u r e  5 a  t h e  S t e r e o s c a n  
v i e w  t a k e n  a t  x400  s h o w s  a  r i d g e  t h a t  c o r r e s p o n d e d  t o  t h e  
i n t e r s e c t i o n  o f  two g r a i n  b o u n d a r i e s ,  w h i l e  t h e  h i g h e r  
m a g n i f i c a t i o n  v i e w  of  F i g u r e  5 b  s h o w s  on e a c h  f l a n k  many s m a l l  
" d u c t i l e  d i m p l e s " ,  e a c h  of w h i c h  p r o b a b l y  n u c l e a t e d  on  a c a r b i d e  
p r e c i p i t a t e  i n  t h e  g r a i n  b o u n d a r y .  I t  is  t h e  e a s e  w i t h  w h i c h  t h e  
c a r b i d e s  a c t  a s  f r a c t u r e  n u c l e i  t h a t  c a u s e s  t h e  l o s s  o f  t o u g h n e s s  
i n  s e n s i t i z e d  s t a i n l e s s  s t e e l s .  

B e f o r e  g o i n g  i n t o  a  more d e t a i l e d  c o n s i d e r a t i o n  of  
s e n s i t i z a t i o n  i n  N i t r o n i c  4 0 ,  i t  is n e c e s s a r y  t c  c o n s i d e r  a s e c o n d  
m e c h a n i s m  by w h i c h  e m b r i t t l e m e n t  may o c c u r ,  n a m e l y  s i g m a  p h a s e  
f o r m a t  i o n .  

3 .2  S igma P h a s e  F o r m a t i o n  

S igma p h a s e  i s  a  h a r d  (800VPN) ,  b r i t t l e ,  n o n - m a g n e t i c ,  
i n t e r m e t a l l i c  compound FeCr  w h i c h  i s  a l s o  f o r m e d  i n  C r - N i  
s t a i n l e s s  s t e e l s  by h i g h  t e m p e r a t u r e  h e a t - t r e a t m e n t .  The 
c o m p o s i t i o n  r a n g e s  o v e r  w h i c h  i t  is  s t a b l e  a t  1 4 7 0 F ( 8 0 0 C )  a r e  
shown i n  t h e  t e r n a r y  Fe-Cr-Ni d i a g r a m  i n  F i g u r e  7.  I n  g e n e r a l ,  
i t s  f o r m a t  i o n  i s  e n c o u r a g e d  by i n c r e a s i n g  c o n c e n t  r a t i o n  of  
chromium a n d  s i l i c o n  a n d  d i s c o u r a g e d  by i n c r e a s i n g  t h e  c o n t e n t  of 
n i c k e l  a n d  o t h e r  a u s t e n i t e  s t a b i l i z e r s .  

A f u r t h e r  c h a r a c t e r i s t i c  o f  p a r t i c u l a r  r e l e v a n c e  i s  t h e  v e r y  
much g r e a t e r  p r o b a b i l i t y  of  s i g m a  p h a s e  f o r m a t i o n  i n  d u p l e x  s t e e l s  
c o n t a i n i n g  d e l t a  f e r r i t e .  N u c l e a t i o n  of  s i g m a  p h a s e  o c c u r s  
p r e f e r e n t i a l l y  a t  t h e  a u s t e n i t e l f e r r i t e  g r a i n  b o u n d a r i e s  a n d  t h e  
f e r r i t e ,  b e i n g  r i c h e r  i n  chromium,  i s  a b s o r b e d  d u r i n g  g r o w t h  o f  
t h e  s i g m a  p h a s e .  F u r t h e r m o r e ,  a s  t h e r e  i s  a c o n s i d e r a b l e  d e c r e a s e  
i n  v o l u m e s  d u r i n g  t h i s  p r o c e s s ,  f i n e  c r a c k s  t e n d  t o  be f o r m e d  i n  
t h e  d e l t a  f e r r i t e .  

S igma p h a s e  i s  a l s o  n u c l e a t e d  a t  g r a i n  b o u n d a r i e s  a n d  t h e  
d a t a  i n  T a b l e  4 i n d i c a t e s  t h a t  i t  i s  f o r m e d  o v e r  a p p r o x i m a t e l y  t h e  
same  t e m p e r a t u r e  r a n g e ,  1100-1600F(540-880C)  a s  t h e  g r a i n  b o u n d a r y  
c a r b i d e s ,  a l t h o u g h  t h e  maximum s i g m a  f o r m a t i o n  r a t e  i s  a t  a  
s l i g h t l y  h i g h e r  t e m p e r a t u r e  t h a n  t h a t  f o r  c a r b i d e s .  Hence  i n  a  
c o m p o n e n t  t h a t  is s l o w l y  c o o l e d  t h r o u g h  t h i s  t e m p e r a t u r e  r a n g e  
b o t h  c a r b i d e  a n d  s i g m a  p h a s e  c a n  be p r e c i p i t a t e d .  X t  i s  r a t h e r  
d i f f i c u l t  t o  d i s t i n g u i s h  them e a s i l y ,  e s p e c i a l l y  a t  low 
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c o n c e n t  r a t  i o n s ,  b u t  t h e y  b o t h  c a u s e  e m b r i t t l e m e n t  w h i c h  i n c r e a e e e  
i n  s e v e r i t y  a s  t h e i r  c o n c e n t r a t i o n  r i s e s .  

A r a t h e r  d r a m a t i c  i l l u s t r a t i o n  of  t h i s  e f f e c t  i e  g i v e n  by t h e  
S t e r e o s c a n  v i e w s  shown I n  F i g u r e  6 .  T h i s  s a m p l e  had  b e e n  
d e l i b e r a t e l y  s e n s i t i z e d  by h e a t - t r e a t m e n t  f o r  1 6 8  h r e  a t  
1 3 8 0 F ( 7 5 0 C )  a n d  t h e n  s u b j e c t e d  t o  a  C h a r p y  i m p a c t  t e s t  a t  a  
t e m p e r a t u r e  of  -320F( -196C)  i n  w h i c h  i t  d e v e l o p e d  a n  i m p a c t  e n e r g y  
o f  s l i g h t l y  l e s s  t h a n  5 f t - l b s l  The h i g h l y  i n t e r g r a n u l a r  n a t u r e  o f  
t h e  f r a c t u r e  s u r f a c e  i s  r e a d i l y  a p p a r e n t  i n  t h e  l o w e r  
m a g n i f i c a t i o n s ,  w h i l e  t h e  m u l t i p l e  i n i t i a t i o n  s i t e s  may c l e a r l ;  be 
s e e n  i n  t h e  h i g h e r  m a g n i f i c a t i o n s .  C o m p a r i s o n  w i t h  F i g u r e  4  s h o w s  
c o n s i d e r a b l e  s i m i l a r i t y  b e t w e e n  t h e  two f r a c t u r e  s u r f a c e s .  

3 .3  The o c c u r r e n c e  o f  c a r b i d e s  a n d  s i g m a  p h a s e  i n  N i t r o n i c *  
s a m p l e s  e x a m i n e d  d u r i n g  t h i s  i n v e s t i g a t i o n  

I n  o r d e r  t o  g i v e  some s t a n d a r d  by w h i c h  t h e  d e g r e e  o f  
s e n s i t i z a t i o n  p r e s e n t  i n  t h e  v a r i o u s  N i t r o n i c  4 0  s a m p l e s  may be 
j u d g e d ,  a  s e r i e s  o f  s p e c i m e n s  w e r e  s u b j e c t e d  t o  h e a t - t r e a t m e n t  a t  
1 3 8 0 F ( 7 5 0 C )  f o r  i n c r e a s i n g  p e r i o d s  o f  t ime. U n f o r t u n a t e l y  d u e  t o  
t h e  l a c k  o f  m a t e r i a l  a v a i l a b l e ,  t h e s e  h e a t - t r e a t m e n t s  w e r e  c a r r i e d  
o u t  on s a m p l e  S ,  w h i c h  had  a l r e a d y  u n d e r g o n e  h e a t - t r e a t m e n t  a t  
L a n g l e y  i n v o l v i n g  f u r n a c e  c o o l i n g  f r o m  1 9 5 0 F ( 1 0 6 5 C ) .  T h i s  
p r o c e d u r e  h a d  a l r e a d y  i n d u c e d  a  d e g r e e  of  s e n s i t i z a t i o n  a n d  h e n c e  
t h e  h e a t - t r e a t m e n t s  c a r r i e d  o u t  a t  S o u t h a m p t o n  c r e a t e d  a d d i t i o n a l  
c a r b i d e  a n d  s i g m a  p h a s e  p r e c i p i t a t i o n .  The a p p e a r a n c e  of  t h i s  ST 
s e r i e s  o f  s p e c i m e n s  ( a s  d e f i n e d  i n  T a b l e  5 )  when p o l i s h e d  a n d  
e t c h e d  i n  mixed  a c i d s  i s  i l l u s t r a t e d  a t  a  m a g n i f i c a t i o n  o f  x300  i n  
F i g u r e s  8 ( a - e ) .  I t  c a n  be s e e n  t h a t  a f t e r  t h e  LaRC H e a t  T r e a t m e n t  
c y c l e  t h e  p r e c i p i t a t e s  a r e  i n  i s o l a t e d  g r o u p s  i n  t h e  g r a i n  
b o u n d a r i e s  a n d  t h a t  w i t h  i n c r e a s e  i n  h o l d i n g  t i m e  a t  1 3 8 0 F ( 7 5 0 C )  
t h e i r  d e n s i t y  i n c r e a s e s  u n t i l  e v e n t u a l l y  t h e y  f o r m  a n  a l m o s t  
c o n t i n u o u s  n e t w o r k .  

The d e g r e e  t o  w h i c h  v a r i o u s  s a m p l e s  o f  N i t r o n i c  4 0  s t u d i e . '  i n  
t h i s  i n v e s t i g a t i o n  h a v e  b e e n  s e n s i t i z e d  i s  i l l u s t r a t e d  i n  F i g u r e s  
9 ( a - h ) .  F i g u r e  9 a )  r e p r e s e n t s  S a m p l e  SH7 w h i c h  had  b e e n  
d e s e n s i t i z e d  by h o l d i n g  a t  1 9 5 0 F ( 1 0 6 5 C )  f o r  3 3  m i n u t e s  a n d  t h e n  
q u e n c h i n g  i n  l i q u i d  n i t r o g e n .  The g r a i n  b o u n d a r i e s  a r e  c l e a r  and  
c o m p l e t e l y  f r e e  of p r e c i p i t a t e s ,  F i g u r e  9 b )  i s  f o r  S a m p l e  D A  
w h i c h  i s  r e p r e s e n t a t i v e  of t h e  c o n d i t i o n  o f  t h e  6 0 x 4 4 x 5 . 5 i n  t h i c k  
s l a b  a s  d e l i v e r e d  t o  LaRC. A l t h o u g h  t h i s  s p e c i m e n  h a s  b e e n  
somewhat  o v e r - e t  c h e d  t o  b r i n g  up t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s ,  t h e  
p r e c i p i t a t e s  a r e  c l e a r l y  v i s i b l e ,  a n d  h e n c e  t h e  m a t e r i a l  had  a  
c e r t a i n  amount  o f  s e n s i t i z a t i o n  b e f o r e  i t s  h e a t - t r e a t m e n t  a t  LaRC. 
F i g u r e  9 c )  s h o w s  t h e  c o n d i t i o n  of a  C h a r l ~ y  t e s t  s p e c i m e n  SCVT4 o n  
w h i c h  s e n s i t i z a t i o n  i n  m a t e r i a l  t h a t  had  b e e n  p u t  t h r o u g h  t h e  
LaRC-recommended h e a t - t r e a t m e n t  t o  remove m a c h i n i n g  s t r e s s e s  was 
f i r s t  i d e n t i f i e d  by LaRC p e r s o n n e l  a n d  t h e  a u t h o r  i n  J u l y  1 9 8 1 .  

Of p o s s i b l y  e v e n  g r e a t e r  s i g n i f i c a n c e  is t h e  amount  o f  
s e n s i t i z a t i o n  p r e s e n t  i n  S p e c i m e n  WA shown i n  F i g u r e  9 d ) ,  a s  t h i s  
s a m p l e  was t a k e n  f r o m  m a t e r i a l  a d j a c e n t  t o  t h e  l e a d i n g  e d g e  of t h e  
l e f t  h a n d  w i n g  o f  P a t h f i n d e r  I .  A s  t h e  t h i c k n e s s  i n  t h i s  r e g i o n  
h a d  b e e n  r e d u c e d  t o  a b o u t  2 .5  i n c h e s  by r o u g h  m a c h i n i n g ,  i t  c o o l e d  
more  r a p i d l y  f r o m  t h e  s o a k i n g  t e m p e r a t u r e  of 1 9 5 0 F ( 7 5 0 C )  a n d  i t  



h a d  b e e n  h o p e d  t h a t  t h i s  would  a v o i d  s e n s i t i t a t  i o n .  
U n f o r t u n a t e l y ,  F i g u r e  9 d )  s h o w s  t h i s  n o t  t o  be t h e  c a s e  a s  t h e r e  
i s  s t i l l  a  s i g n i f  i c a n t  d e g r e e  of  p r e c i p i t a t i o n  i n  t h e  g r a i n  
b o u n d a r i e s .  

The e x t a n t  of  t h e  c o r p o r a t e  m i r e r y  is  r e v e a l e d  by  F i g u r e s  9 e )  
a n d  f )  w h t c h  a r e  t a k e n  f r o m  1.25111. t h i c k  N i t r o n i c  4 0  p l a t e  
s u p p l i e d  t o  H c D o n n e l l  D o u g l a s  a n d  L o c k h e e d - G e o r g i a  r e s p e c t i v e l y .  
I n  t h e  c a s e  of  t h e  McDonne l l  D o u g l a e  ma te r i a l ,  t h e  p r o b l e m  war  
i d e n t i f i e d  d u r i n g  a  v i s i t  t o  Long  B e a c h  by t h e  a u t h o r  i n  A u g u s t  
1 9 8 1 ,  a n d  a r e m e d i a l  h e a t - t r e a t m e n t  was a g r e e d  upon  a n d  . 
s u b s e q u e n t l y  c a r r i e d  o u t  i n  S e p t e m b e r  1 9 8 1 .  T h i s  i n v o l v e d  
h e a t - t r e a t m e n t  a t  1 9 5 0 F ( 1 0 6 4 C )  f o r  60-90 m i n u t e s ,  f o l l o w e d  by 
q u e n c h i n g  i n t o  l i q u i d  n i t r o g e n  u f  a  p l a t e  4 0 l n . l o n g  x 1 2 i n .  w i d e  x 
1 . 2 5 i n . t h i c k .  A c c o r d i n g  t o  a r e p o r t  r e c e i v e d  f r o m  M c D o n n e l l  
D o u g l a s ,  d i s t o r t i o n  i n d u c e d  by t h e  c r y o q u e n c h  was 
n e g l i g i b l e  a n d  s u b s e q u e n t  m a c h i n i n g  s a t i s f a c t o r y .  I n c i d e n t a l l y ,  
t h i s  i s ,  t o  t h e  b e s t  o f  o u r  k n o w l e d g e ,  t h e  l a r g e s t  s a m p l e  o f  
N i t r o n i c  4 0  t h a t  h a s  b e e n  q u e n c h e d  f r o m  +1950F t o  - 3 2 0 F ( + 1 0 6 5  t o  
-196C) .  I t  would  a p p e a r ,  t h e r e f o r e ,  t h a t  t h e  N i t r o n l c  4 0  m o d e l  
b e i n g  p r o d u c e d  by McDonne l l  D o u g l a s  s h o u l d  n o t  be e m b r i t t l e d  d u e  
t o  c e r b i d e  o r  s i g m a - p h a s e  p r e c i p i t a t i o n .  

I n  c o n t r a s t ,  i t  a p p e a r s  t h a t  t h e  a i r f o i l  mode l  f a b r i c a t e d  f o r  
L o c k h e e d - G e o r g i a  was c o m p e t e d  b e f o r e  t h e  s e n s i t  F z i n g  p r o b l e m  
became f u l l y  a p p a r e n t  and  t h a t  i t  would now be i m p r a c t i c a l  t o  
a t t e m p t  a n y  r e m e d i a l  m e t a l l u r g i c a l  h e a t - t l e a t m e n t s .  

F i n a l l y ,  F i g u r e s  9 s )  a n d  h )  show a t  t h e  h i g h e r  m a g n i f i c a t i o n  
o f  x600  two  v i e w s  of  t h e  m o r p h o l o g y  o f  t h e  g r a i n  b o u n d a r y  
p r e c i p i t a t e s  p r e s e n t  i n  S a m p l e  SA a f t e r  i t s  LaRC h e a t  t r e a t m e n t  
c y c l e .  F i g u r e  9 g )  i l l u s t r a t e s  a  c h a r a c t e r i e t i c  j a g g e d  l i n e a r  
f e a t u r e  v i s i b l e  i n  many o f  t h e  s e n s i t i z e d  s a m p l e s ,  w h i l e  i n  F i g u r e  
9 h )  p r e c i p i t a t e s  a r e  v i s i b l e  i n  t h e  a u s t e n i t e  g r a i n  b o u n d a r i e e  a n d  
a l s o  a t  t h e  i n t e r f a c e  b e t w e e n  a u s t e n i t e  and  d e l t a  f e r r i t e .  

N i t r o n i c  40 is s t i l l  a  r e l a t i v e l y  new a l l o y  a n d  l i t t l e  o r  no 
i n f o r m a t i o n  is  a v a i l a b l e  on t h e  d e t a i l e d  m o r p h o l o g y  o f  c a r b i d e  o r  
s i g m e  p h a s e  p r e c i p i t a t i o n .  A s  n o t e d  e a r l i e r ,  t h e  ST s e r i e s  of  
s a m p l e s  w e r e  s e n s i t i z e d  by h o l d i n g  a: 1 3 8 0 F ( 7 5 0 C )  f o r  p e r i o d e  of 
5 ,  2 4 ,  72  a n d  1 6 8  h o u r s  a n d  F i g u r e s  .Oa) -h )  show t h e  c h a n g i n g  
n a t u r e  of  t h e  p r e c i p i t a t e s  w i t h  t r e a t m e n t  t i m e .  F i g u r e  1 0 a )  
d e m o n s t r a t e s  t h e  r s i s t e n c e  of  d i s c r e t e  i s l a n d s  of s i g m a  p h a s e  i n  
t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  w i t h  s e m i - c o n t i n u o u s  c a r b i d e s  b e t w e e n  them. 
A f t e r  24 h r s .  o v e r  SOX o f  t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  c o n t a i n  a l m o s t  
c o n t i n u o u s  s i g m e  a n d  c a r b i d e s ,  w h i l e  t h e  7 2 h r .  s p e c i m e n  of F i g u r e  
1 0 e )  i n d i c a t e s  p r o n o u n c e d  d e v e l o p m e n t  of  t h e  j a g g e d  l i n e a r  f e a t u r e  
n o t e d  e a r l i e r .  F i n a l l y ,  a r t e r  1 6 8  h o u r s  t h e  s i g m a  p h a s e  
p r e c i p i t a t e s  i n  t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  h a v e  g rown l a r g e r  a n d  more 
d i s t i n c t  a s  c a n  be s e e n  f r o m  F i g u r e  1 0 8 ) .  T h e r e  seem t o  be 
i n d i c a t i o n s  t h a t  some g r a i n  b o u n d a r i e s  c o n t a i n  more s i g m a  p h a s e  
w h i l e  o t h e r s  h a v e  more c a r b i d e s ,  b u t  more work  would be n e c e s s a r y  
t o  f i n d  o u t  v h e t h e r  t h i s  e f f e c t  was g e n u i n e  o r  j u s t  c o i n c i d e n t a l .  

The p r e s e n c e  of  d i s c r e t e  p a r t i c l e s  of s i g m a  p h a s e  I n  t h e  
g r a i n  b o u n d a r i e s  a s  shown i n  F i g u r e  l o g ) ,  a l l o w s  u s  t o  i n t e r p r e t  
more f u l l y  t h e  d e t a i l e d  a p p e a r a n c e  of  t h e  C h a r p y  f r a c t u r e  s u r f a c e  
o f  t h i s  s p e c i m e n  t h a t  was ehown i n  F i g u r e  6 ,  p a r t i c u l a r l y  v i e w s  8 )  
a t  a  m a g n i f i c a t i o n  of  x1.2K a n d  h )  a t  x3K. I n  o g ) ,  t h e  f i n e  
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s t r u c t u r e  o f  t h e  f r a c t u r e  s u r f a c e  h a a  a ' r e c t a n g u l a r '  a p p e a r a n c e  
c o m p a r e d ,  f o r  e x a m p l e ,  w i t h  t h e  more r o u n d e d  ' d u c t i l e - d i m p l e '  
n a t u r e  rhown f o r  t h e  p a r t i a l l y  s e n s i t i z e d  s p e c i m e n s  s e e n  i n  
F i g u r e s  S b )  a n d  2 3 h ) .  One p o s s i b l e  i n t e r p r e t a t i o n  of  t h i s  e f f e c *  
i s  t h a t  t h e  f r a c t u r e  n u c l e i  i n  t h e  p a r t i a l l y  s e n s i t i r e d  a p e c i a : . .  
a r e  c a r b i d e s ,  w h e r e a s  i n  t h e  h e a v i l y  s e n s i t i z e d  m a t e r i a l  t h e )  :re 
t h e  l a r g e r  s i g m a  phane  p r e c i p i t a t e s .  Once a g a i n ,  f u r t h e r  wor ... 
w o u l d  be n e c e s r a r y  t o  c h e c k  t h e  v a l i d i t y  o f  t h i s  h y p o t h e o i s .  

A s  n o t e d  e a r l i e r ,  s i g m a  p h a s e  f o r m a t i o n  t a  e n h a n c e d  by t h e  
p r e s e n c e  o f  d e l t a  f e r r i t e  a n d  F i g u r e s  l o b ) ,  d ) ,  f )  a n d  h )  - 
i l l u s t r a t e  t h e  much l a r g e r  s c a l e  of  t h e  s i g m a  p h a r e  f o r m e d  w i t h i n  
t h e  d e l t a  f e r r i t e  a s  o p p o s e d  t o  t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s .  The  h i g h e r  
c h r o m i u m  c o n t e n t  of  t h e  d e l t a  f e r r i t e ,  w h i c h  is l a r g e l y  
r e s p o n s i b l e  f o r  t h e  e n h a n c e d  r a t e  o f  s i g m a  f o r m a t i o n ,  c a n  be 
m e a s u r e d  by e l e c t r o n  m i c r o p r o b e  a n a l y s i s ,  a n d  T a b l e  6  g i v e s  t h e  
r e s u l t s  f o u n d  f o r  a  C h a r p y  s p e c i m e n ,  SHT4. C o m p a r i s o n  w i t h  t h e  
m a c r o a n a l y s i s  f o r  t h e  same  m a t e r i a l  r e v e a l s  t h a t  t h e r e  is i n d e e d  *I 

movement o f  chromium i n t o  t h e  d e l t a  f e r r i t e  f r o m  t h e  z u r r o u n d i n g  
a u s t e n i t e  a n d  t h a t  t h i s  is a c c o m p a n i e d  by t h e  s e g r e g a t i o n  of  
n i c k e l  i n  t h e  o p p o s i t e  d i r e c t i o n .  

3.4 The e f f e c t  o f  s e n s i t i z i n g  a n d  d e s e n s i t i r i n a  
h e a t - t r e a t m e n t s  o n  t h e  C h a r p y  i m p a c t  e n e r g y  o f  N i t r o n i c  4 0  s a m p l e s  

W h i l e  n o t i n g  t h a t  C h a r p y  i m p a c t  t e s t  r e s u l t s  a r e  n o t  by 
t h e m s e l v e s  a d e q u a t e  f o r  d e t e r m i n i n g  t h e  f r a c t u r e  t o u g h n e s s  o f  s 
m a t e r i a l ,  t h e y  do a l l o w  a  u s e f u l  a n d  r e l a t i v e l y  i n e x p e n s i v e  
i n d i c a t i o n  o f  t h e  e f f e c t  o f  d i f f e r e n t  m e c h a n i c a l  o r  t h e r m a l  
t r e a t m e n t s  on i t s  t o u g h n e s s .  A c c o r d i n g l y ,  C h a r p y  t e s t s  h a v e  b e e n  
c a r r i e d  o u t  on many o f  t h e  s a m p l e s  o f  N i t r o n i c  4 0  i n v e s t i g a t e d  s o  
f a r  a s  p a r t  of  t h e  programme t o  d e v e l o p  m o d e l s  f o r  c r y o g e n i c  wind 
t u n n e l s .  

Knowledge  of t h e  l o c a t i o n  o f  t h e  t e s t  b a r s  a n d  of  t h e  
o r i e n t a t i o n  of  t h e  b a r  a x i s  a n d  n o t c h  d i r e c t i o n s  w i t h  r e r p e c t  t o  
t h e  r o l l i n g  d i r e c t i o n  a n d  p l a t e  t h i c k n e s s ,  i s  o f  c r i t i c a l  
i m p o r t a n c e  i n  i n t e r p r e t i n g  t h e  l a r g e  amount  of  d a t a  g e n e r a t e d .  
T h e r e f o r e  i n  F i g u r e s  1 1 ,  1 2  a n d  13 we h a v e  a t t e m p t e d  t o  d e f i n e ,  t o  
t h e  b e s t  of  o u r  k n o w l e d g e ,  t h e s e  ~ h a r a c t e r i  s t i c s  ror. t h e  8 p e c i m e n e  
whose  r e s u l t s  a r e  c o n s f d c r e d  i n  t h i s  r e p o r t ,  w h i l e  t h e  r e s u l t s  
t h e m s e l v e s  a r e  g i v e n  i n  T a b l e s  7 a n d  8. 

I t  t s  c o n v e n i e n t  t o  s t a r t  b o t h  l o g i c a l l y  a n d  c h r o n o l o g i c a l l y  
by c o n s i d e r i n g  t h e  r e s u l t s  f o r  t h e  SCV s e r i e s  o f  s a m p l e 8  c u t  by 
LeRC f r o m  t h e  6 0 x 4 4 x 5 . 5 i n  p l a t e ,  b i l l e t  number  6 9 3 1 0 - l F .  A s  
F i g u r e  1 1  s h o w s ,  t h e s e  w e r e  c u t  f r o m  n t r i a n g u l a r  s e c t i o n  f r o m  t h e  
t o p  r i g h t  h a n d  c o r n e r ,  t o g e t h e r  w i t h  t e n s i l e  t e s t  p i e c e s .  

The  C h a r p y  b a r s  a r e  o r i e n t e d  w i t h  t h e i r  l o n g  
a x i s  i n  t h e  t h r o u g h - t h i c k n e s s  d i r e c t i o n  a n d  
t h e y  a r e  t h e r e f o r e  c o n v e n t i o n a l l y  d e s c r i b e d  a s  
SHORT TRANSVERSE o r  THROUGH-THICKNESS eamp l e s  . 
Two n o t c h  o r i e n t a t i o n s  a r e  u t i l i z e d  a n d  s p e c i m e n 8  w i t h  c h e  

n o t c h  c u t  p a r a l l e l  t o  r o l l i n g  d i r e c t i o n  h a v e  b e e n  d e r i g n a t e d  
CVTl-12 a n d  t h o s e  w i t h  t h e  n o t c h  c u t  a t  90' t o  'he r o ; l i n g  



d i r e c t i o n  CVL1-12. I n  any  r o l l e d  p l a t e ,  t h r o u g h - t b i c k n e r r  
a p e c i m c n r  w i l l  e x h i b i t  l ower  toughnorm t h a n  e i t h e r  ~ o n g l t u d i n a l  o r  
t r a n r v e r r e  r a m p l e r  b e c a u r e  i n c l u r i o n r ,  s e c o n d  p h a r e r  and a n y  
r o l l i n g  d e f e c t 8  w i l l  t e n d  t o  be e l o n g a t e d  a l o n g  t h o  r o l l i n g  
d i r e c t i o n  and t h e  f r a c t u r e  i n i t i a t e d  a t  t h e  n o t c h  r o o t  w i l l  t e n d  
t o  p r o p a g r t e  a l o n g  t h e r e  f ea tu re . .  F u r t h e r m o r e ,  i f  t h e  p l a t e  ham 
n o t  been  e x t e n r i v e l y  c r o r r - r o l l e d  t h e r e  f e a t u r e 8  w i l l  t e n d  :o be 
e l o n g a t e d  more e x t e n r i v e l y  i n  t h e  r o l l i n 8  d i r e c t i o n  t h a n  i n  t h e  
t r a n r v e r r e  d i r e c t i o n  and a n i s o t r o p i c  mechani  2 1  p r o p e r t i e r  w i l l  
d e v e l o p ,  hence  t h e  n o t c h e r  c u t  i n  d i f f e r e n t  d i r e c t i o n r  f o r  - 
s p e c i m e n s  C V L  and  CVT. An t h e  N i t r o n i c  40  m a t e r i a l  u n d e r  
i n v e r t i g a t i o n  c o n t a i n s  c u b r t a n t i a l  amount r  of d e l t a  f e r r i t e ,  it. 
o r i e n t a t i o n  and a r p e c t  r a t i o  w i l l  p l a y  an i m p o r t a n t  r o l e  i n  
i n f l u e n c i n g  t h e  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e r  a t  l i q u i d  n i t r o g e t  
t e m p e r a t u r e r .  T h i r  f e a t u r e  w i l l  be c o n r i d e r e d  f u r t h e r  i n  S e c t i o n  
5. 

R e f e r e n c e  t o  T a b l e  7  w i l l  rhow t h a t  t h e  f i r r t  t w e l v e  Charpy 
b a r s  were  t e r t e d  a t  -275F(-170C) and  t h a t  t h e y  r e p r e r e n t e d  t h r e e  
d i f f e r e n t  h e a t - t r e a t m e n t  c y c l e r  l i k e l y  t o  be e n c o u n t e r e d  d u r i n g  
m a n u f a c t u r e  of P a t h f i n d e r  I ,  namely c o m b i n a t i o n r  of 
r t r e r r - r e l i e v i n g  h e a t - t r e a t m e n t 8  a t  1950F(1065C)  and  b r a z i n g  
c y c l e r  t o  1850F(1010C) .  T h e r e  i r  p r o b a b l y  l i t t l e  o r  no 
r i g n i f i c a n c e  be tween  t h e r e  d i f f e r e n t  t r e a t m e n t 8  w i t h  t h e  m a j o r i t y  
of  r e a d i n g s  i n  t h e  r a n g e  1 9 - 2 5 f t . l b  which  i n d i c a t e  a  r e v e r e  d e g r e e  
of  r e n r i t i z a t i o n .  

The r e m a i n i n g  f i v e  r p e c i m e n r  were  c r y o c y c l e d  be tween  room and 
l i q u i d  n i t r o g e n  t e m p e r a t u r e r  b e f o r e  t e r t i n g  a t  -320F(-196C) t o  
g i v e  impac t  e n e r g i e s  r a n g i n g  f rom 14  t o  2 l f t . l b r .  I f  t h e r e  l ower  
v a l u e r  v e r e  a  r e a u l t  of t h e  c r y o c y c l i n g ,  t h e n  t h e r e  would i n d e e d  
b e  c a u r e  f o r  a l a r m  a s  a  model  aay e x p e r i e n c e  r u c h  c r y o t y c l e r  many 
t i m e r  d u r i n g  i t 8  o p e r a t i n g  l i f e t i m e .  However,  i t  i r  much more 
l i k e l y  t h a t  t h e  d e c r e a r e  i r  due  t o  t h e  l ower  t e r t i n g  t e m p e r a t u r f  
-320F(-196C),  i n r t e a d  of -275F(l7OC) and  i f  s o  t h e  r e r i e r  of 
r e a d i n g s  t a k e n  a t  -275F s h o u l d  be r a t i o e d  downvards  by a f a c t o  
a b o u t  0.75. ( T h i r  f a c t o r  i r  t h e  r a t i o  of t h e  a v e r a g e  impac t  
e n e r g y  of t h e  f i v e  r p e c i m e n r  t e r t e d  a t  - 3 2 0 F ( 1 6 . 8 f t . l b )  t o  t h e  
a v e r a g e  e n e r g y  of t h e  t w e l v e  s a m p l e r  t e r t e d  a t  - 2 7 5 F ( 2 2 . 6 f t  . l b ) .  
S u p p o r t  f o r  t h i r  i n t e r p r e t a t i o n  comer f rom m e t a l l o g r a p h i c  and 
f r a c t o g r a p h i c  a n a l y r i r  of r e p r s r e n t a t i v e  r a m p l e r  f rom t h e  two s e t 8  
o f  t e r t r  which  f a i l e d  t o  rhow any f a c t o r r  which  c o u l d  be 
a t t r i b u t a b l e  t o  t h e  e f f e c t  of  c r y o c y c l i n g ,  e.g. t h e r e  war no 
e v i d e n c e  o f  p r e - c r a c k i n g  i n  t h e  d e l t a  f e r r i t e ,  g r a i n  bounda ry  
c r a c k  n o c l e a t i o n  o r  p a r t i a l  t r a n r f o r m a t i o n  t o  t h e  more b r i t t l e  
m a r t e n r i t i c  p h a r e .  F u r t h e r m o r e ,  t h e  amount and o r i e n t a t i o n  of t h e  
d e l t a  f e r r i t e  p r e r a n t  i n  t h e  p l a n e  of f r a c t u r e  b e n e a t h  t h a  n o t c h  
r o o t  would a l r o  i n c r e a r e  t h e  r p r e a d  of  v a l u e r  ob t aLned  f rom a n y  
r e r i e a  o f  t e r t r  and t h e r e f o r e  mark e f f e c t 8  due  t o  d i f f e r i n g  
h e a t - t r e a t m e n t  c y c l e r .  

I f  we a r r u m e  f o r  t h e  p u r p o r e  of f u r t h e r  a n a l y r i r  t h a t  t h e  
a v e r a g e  i m p a c t  e n e r g y  of a l l  17  r ampleu  f rom t h e  SCV r e r i e r  would 
h a v e  been a b o u t  1 6 - 1 7 f t - l b r  if t e r t e d  a t  -320F,  t h e n  t h e r e  v a l u e r  
c a n  be compared w i t h  t h e  a v e r a g e  of 3 0 f t . l b r  g i v e n  i n  T a b l e  8 f o r  
t h e  t h r e e  r p e c i m e n s  SHT4, 5 and  6 .  T h e r e  r p e c i m e n r  were a i v e n  a  
d e r e n r i t i z i n g  h e a t - t r e a t m e n t  st Sou thampton  c o a r i r t i n g  of a  
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?O-minu te  a o a k  a t  1 9 5 0 F ( 1 0 5 0 C ) ,  f o l l o w e d  by q u e n c h i n g  i n t o  l i q u i d  
n i t r o g e n  t o  e n s u r e  a  r a p i d  c o o l  t h r o u a h  t h e  a e n a i t i z i n g  
t e m p e r a t u r e  r a n g e  of  1700-l lOOF(920-590C).  C o r n p a r i r o n  18 p o r r i b l e  
b e t w e e n  t h e m e  two s e t s  o f  t e a t s  a a  b o t h  u t i l i z e d  C h a r p y  b a r 8  w i t h  
t h e i r  l o n g  a x e a  o r i e n t e d  i n  t h e  t h r o u g h - t h i c k n e a r  d i r e c t i o n  o f  t h e  
5.5111 p l a t e .  I t  i r  t h e r e f o r e  a n  i n d i c a t i o n  of  t h e  d e a r e e  o f  
e m b r i t t l e m e n t  c a u a e d  by t h e  L a n g l e y  h e a t - t r e a t m e - t  c y c l e *  w h i c h  
s p e c i f y  f u r n a c e  c o o l i n a  a f t e r  s o a k i n g  r a t h e r  t h a n  t h e  l i q u i d  
n i t r o g e n  q u e n c h  u a e d  a t  S o u t h a m p t o n  o r  t h e  r a p i d  a i r  c o o l i n g  a n d  - 
w a t e r  o r  d i l  q u e n c h i n g  f o r  h e a v i e r  s e c t i o n s  a b e c i f i e d  by t h e  . 
m a n u f a c t u r e r s ,  ARMCO. T h i a  p o l n t  w i l l  be r e c o n a i d e r e d  i n  more  
d e t a i l  l a t e r  i n  t h i a  r e p o r t .  

F u r t h e r  v a l i d  c o m p a r i a o n  a n  be made b e t w e e n  t h e  t h r e e  
r p e c i m e n a  SHLI, 2  a n d  3  a l a o  d e r e n a i t i t e d  a t  S o u t h a m p t o n ,  w h i c h  
h a d  a n  a v e r a g e  i m p a c t  e n e r g y  o f  8 4 f t . l b  a t  -320F ,  a n d  t h e  f c u r  
r a m p l e a  T3 LS, LT, TS a n d  TT. T h e r e  w e r e  t a k e n  f r o m  t h e  1 3  
d i m e n a i o n a l  r t a b i l i t y  t e s t ,  6 i n . x 8 i n . x 0 . 6 2 5 i n .  a i r f o i l  a n d  g a v e  a n  
a r s r a g e  i m p a c t  e n e r g y  o f  7 8 . 5 f t . l b .  a t  -320F .  A t  t h i a  a t a g e ,  t h e  
o r i g i n  o f  t h e  N i t r o n i c  4 0  u a e d  f o r  t h i s  a i r f o i l  l a  u n c e r t a i n  b u t  
i t  l a  r e a s o n a b l e  t o  a r a u m e  t h a t  t h e  airfoil's a x i a  of  aymmet ry  l a y  
i n  t h e  p l a n e  o f  t h e  p l a t e ,  p r o b a b l y  o r i e n t a t e d  a l o n g  t h e  m a j o r  
r o l l i n g  a x i a .  T h u s  t h e r e  two s e t s  o f  r e s u l t s  a re  b e l i e v e d  t o  be 
representative o f  t h e  t o u g h n e s s  o f  d e s e n a i t i t e d  N i t r o n i c  4 0  p l a t e  
i n  t h e  l o n g i t u d i n a l  r n d l o r  t r a n r v e r r e  orientations. 

A n o t h e r  i m p o r t a n t  a e r i e r  of  r e r u l t s  a r e  t h o r e  o b t a i n e d  f r o m  
a n  o f f  c u t  of  t h e  1 . 2 5 i n  t h i c k  p l a t e  s u p p l i e d  t o  L o c k h e e d - C e o r g . . ~ .  
Aa t h e  p l a t e  t h i c k n e a r  war i n a u f  f  i c i e n t  t o  a l l o v  t h r o u g h - t h i c k n e a r  
C h a r p y  b a r s  t o  be m a c h i n e d ,  o n l y  l o n g i t u d i n a l  ( L )  a n d  t r a n a v e r a e  
( T )  o r i e n t e d  s p e c i m e n r  w e r e  t a k e n .  N o t c h e s  w e r e  c u t  e i t h e r  
t h r o u g h - t h i c k n e a a  ( -T)  o r  i n  t h e  p l a n e  o f  t h e  p l a t e  ( -S)  i n  o r d e r  
t o  i n v e a t i g a t e  t S e  d e g r e e  o f  a n i a o t r o p y  i n  t o u g h n e a r  ( a c e  F i g u r e  
1 3 ) .  T h i r  m a t e r j a l  l a  t h o u g h t  t o  h a v e  u n d e r g o n e  t h e  aame 
h e a t - t r e a t m ? n t  a s  t b z  LaRC r p e c i m e n a  , 1.e. f u r n a c e - c o o l e d  a f  t e r  
s o a k i n g ,  a n d  t h e  sensitization t h e r e f o r e  t o  be e x p e c t e d  l a  i n  f a c t  
c o n f i r m e d  m e t a l l o g r a p h i c a l l y  a s  ahown i n  F i g u r e  9 f ) .  Aa w i l l  
become a p p a r e n t  i n  S e c t i o n  5 ,  t h e  d e l t a  f e r r i t e  i n  t h i a  m a t e r i a l  
i s  more h e a v i l y  o r i e n t a t e d  i n  t h e  1 . 2 5 i n  t h i c k  p l a t e  t h a n  i n  t h e  
5 . 5 i n  p l a t e  a n d  s o  d i r e c t  c o m p a r i r o n s  b e t w e e n  t h e  r e a u l t a  f r o m  t h e  
L o c k h e e d  m a t e r i a l  a n a  t h o a e  d e s c r i b e d  i n  t h e  p r e v i o u r  p a r a g r a p h  
a r e  n o t  s t r i c t l y  p o s s i b l e *  N e v e r t h e i e r r ,  i f  a n y t h i n g  t h e  t h i n n e r  
p l a t e  a h o u l d  be t o u g h e r  and  t h u s  t h e  a v e r a g e  i m p a c t  e n e r g y  o f  t h e  
f i f t e e n  sensitized L o c k h e e d  a a m p l e a  ( 3 7 . 2 f t  . l b )  a h o u l d  be c o m p a r e d  
w i t h  a p r o b a b l e  d e s e n a i t i t e d  v a l u e  i n  e x c e r a  o f  t h e  S o u t h a m p t o n  
a v e r a g e  o f  8 4 f t . l b  a n d  t h e  LaRC a v e r a g e  of  7 8 . 5 f t . l b .  T h i a  
p r e d i c t i o n  c o u l d  be  e a a i l y  c h e c k e d  if f u r t h e r  C h a r p y  b a r a  w e r e  c u t  
f r o m  a n y  r e m a i n i n g  o f f c u t r  f r o m  t h e  L o c k h e e d  N i t r o n i c  4 0  a f t e r  
t h e y  h a d  b e e n  p u t  t h r o u g h  a  d e r e n a i t i z i n g  c y c l e  o f  a o a k i n e  a t  
1 9 5 0 F ( 1 0 6 0 C )  f o l l o w e d  by q u e n c h i n g  i n t o  l i q u i d  n i t r o g e n .  

The conclusions t o  be d r a w n  f r o m  t h i a  e e r i e r  
o f  t e a t .  La t h a t  a e n a i t i z a t i o n  h a a  l o w e r e d  
& h e  C h a r p y  i m p a c t  e n e r g y  a t  -320F  by  
a p p r o x f m a t r l y  5 0 % .  and  t h a t  t h i s  c o n d i t i o n  
h a a  b e e n  b r o u g h t  a b o u t  by c o o l i n g  r : a v l y  



t h r o u g h  t h e  c r i t i c a l  t e m p e r a t u r e  r a n g e  a f t e r  
p l a t e  f a b r i c a t i o n  and  a f t e r  t h e  LaRc 
s t r e s s - r e l i e v i ~ g  h e a t - t r e a t m e n t  a t  1950F.  

F u r t h e r  i n d i c a t  i o n s  of t h e  d e g r e e  of s e n s i t  i z a t  i o n  i n d u c e d  by 
t h e  LaRC h e a t - t r e a t m e n t  c y c l e  c a n  be o b t a i n e d  f rom t h e  r e s u l t s  of 
t e s t n  on t h e  s i gma  h e a t - t r e a t e d  (ST) s e r i e s  of epec imene  wh ich  a r e  
a l s o  g i v e n  i n  T a b l e  8 .  H e a t  t r e a t m e n t  t i m e s  of 5 ,  2 4 ,  72  a n d  168  
h o u r e  gave  a v e r a g e  i m p a c t  e n e r g i e s  of 22 .5 ,  12 .2 ,  7.0 a n d  4 . 5 f t . l b  
r e s p e c t i v e l y ,  a  d r a m a t i c  i n d i c a t i o n  of j u s t  how s e v e r e l y  
e m b r i t t l e d  a  n o r m a l l y  t o u g h  m a t e r i a l  l i k e  N i t r o n i c  40  c a n  become 
i f  m r l t r e a t e d !  

As a l l  t h e  Charpy  s p e c i m e n s  f o r  t h e  ST s e r i e s  o f  t e e t e  we re  
c u t  f r ~ m  t h e  same m a t e r i a l  and  i n  t h e  same o r i e n t a t i o n  a s  t h e  SA 
spec i r . ens  which had u n d e r g o n e  t h e  LaRC S t r e s s  R e l i e v i n g  c y c l e ,  and 
t h e  SHL s p e c i m e n s  t h a t  had been  d e s e n s i t i z e d ,  i t  i s  p o s s i b l e  t o  
j u d g e  t h e  d e g r e e  of s e n s i t i z a t i o n  c a u s e d  by t h e  LaRC ST c y c l e .  
Thus : 

T r e a t m e n t  Ave rage  Impac t  Ene rgy  

D e s e n s i t i z i n g  h e a t  t r e a t m e n t  8 4  f t . l b s .  
L a n g l e  y  SR I1 I t  45 81 11 

SR + 5 h r  a t  1380F 22.5 " " 

SR + 24hr  a t  1380F 12.2 " I' 

SR + 72hr  a t  1380F 7.0 " " 

SR + 1 6 8 h r  a t  1380F 4.5 " " 

T h e s e  e x p e r i m e n t a l  v a l u e s  g i v e  a n  e x c e l l e n t  f i t  t o  t h e  
r e  l a t i o n s h i p  

where  CV i s  t h e  Charpy  i m p a c t  e n e r g y  a t  -320F i n  f t . l b .  
A i s  a  c o n s t a n t .  
SR i s  a n  e q u i v a l e n t  t i m e  a t  1380F(750C)  f o r  t h e  

LaRC HT c y c l e .  
ST i s  t h e  h e a t - t r e a t m e n t  t i m e  a t  1380F(750C)  
N i s  a  d i m e n s i o n l e s s  c o n s t a n t .  

F i g u r e  14 shows t h e s e  r e s u l t s  p l o t t e d  g r a p h i c a l l y  u s i n g  
l o g - l o g  s c a l e s  and a s s u m i n g  v a l u e s  of 1 ,  2  a n d  3  h o u r s  f o r  SR. I t  
= a n  be s e e n  t h a t  a  v e r y  good f i t  i s  o b t a i n e d  f o r  t h e  assumed v a l u e  
of SR-2, which  t h e n  g i v e s  A a s  6 0 f t . l b  and  N=-0.5. 

I t  is  i n  f a c t  p o s s i b l e  t o  r a t i o n a l i z e  t h e  v a l u e  of -0.5 f o r  
t h e  e x p o n e n t  N ,  a s  t h e  r a t e  c o n t r o l l i n g  f a c t o r  i n  t h e  f o r m a t i o n  of 
c a r b i d e s  and s igma phase  i n  t h e  g r a i n  b o u n d a r i e s  w i l l  be t h e  
d i f f u s i o n  of c a r b o n ,  chromium, n i c k e l  and  o t h e r  s e g r e g a t i n g  
e l e m e n t s .  A t  a  c o n s t a n t  t e m p e r a t u r e  t h e  b a s i c  r e l a t i o n s h i p  g i v e n  
by F i c k s  law w i l l  b e ,  

Number of p r e c i p i t a t e s  a ( ~ t ) " ~  

where  D i s  t h e  d i f f u a i o n  c o n s t a n t  a t  t h e  r e a c t i o n  t e m p e r a t u r e  and  
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t is t h e  r e a c t i o n  t i m e .  
Assumtng t h a t  t h e  t o u g h n e s s  a s  measu red  by t h e  Charpy impac t  

e n e r g y  is  i n v e r s e l y  p r o p o r t i o n a l  t o  t h e  number of p r e c i p i t a t e s  
g i v e s ,  

CV - 11No. 8 f  p r e c i p i t a t e s  
a l / ( D t )  .5  

i . e .  Charpy e n e r g y  c o n s t a n t  x  t i m e m o m 5 .  

More e x t e n s i v e  e x p e r i m e n t a l  work would of c o u r s e  be neceee 'a ry  
t o  c h e c k  t h e  v a l i d i t y  o r  o t h e r w i s e  of t h i s  a r g u m e n t !  

3.5 P o s s i b l e  H e a t - t r e a t m e n t  C y c l e s  f o r  N i t r o n i c  40  t o  
D e s e n s i t i z e ,  S t a b i l i z e  and  R e l i e v e  N a c h i n i n g  S t r e s s e s  

3.5.1 C r y o q u e n c h i n g  u s i n g  l i q u i d  n i t r o g e n  

So f a r  i n  S e c t i o n  3  we have  s e e n  t h e  d e l e t e r i o u s  e f f e c t  of 
c a r b i d e  and  s igma p h a s e  p r e c i p i t a t i o n  on t h e  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  
of  N i t r o n i c  40  a t  low t e m p e r a t u r e s .  Thus ,  a s  most  m a t e r i a l  
s t u d i e d  i n  t h i s  i n v e s t i g a t i o n  was a t  l e a s t  p a r t i a l l y  s e n s i t i z e d  on 
d e l i v e r y ,  i t  i s  n e c e s s a r y  t o  s p e c i f y  a  h e a t - t r e a t m e n t  c y c l e  
c a p a b l e  of a l l o w i n g  t h e  m a t e r i a l  t o  d e v e l o p  t h e  p r o p e r t i e s  
i n d i c a t e d  by t h e  m a n u f a c t u r e r s  l i t e r a t u r e .  F u r t h e r m o r e ,  
e x p e r i e n c e  a t  LaRC h a s  shown t h a t  h e a t - t r e a t m e n t  is  n e c e s s a r y  i n  
o r d e r  t o  p u t  t h e  m a t e r i a l  i n t o  a  "deadened1'  c o n d i t i o n ,  t h a t  is t o  
remove any  r e s i d u a l  s t r e s s e s  t h a t  would o t h e r w i s e  c a u s e  d i s t o r t i o n  
when l a y e r s  of m e t a l  a r e  removed d u r i n g  rough  m a c h i n i n g .  F i n a l l y ,  
i t  was a l s o  a n t i c i p a t e d  t h a t  f u r t h e r  s t r e s s - r e l i e v i n g  t r e a t m e n t s  
migh t  be n e c e s s a r y  t o  remove a n y  a d d i t i o n a l  s t r e s s e s  t h a t  a r e  
i n t r o d u c e d  d u r i n g  rough o r  i n t e r m e d i a t e  m a c h i n i n g .  

T h e r e  i s ,  however ,  a  con£  l i c t  of r e q u i r e m e n t s  which  h a s  
c o n t r i b u t e d  t o  t h e  p rob lems  which  have  b e s e t  t h e  P a t h f i n d e r  I and  
o t h e r  mode l s  f o r  o p e r ~ t i o n  i n  c r y o g e n i c  wind t u n n e l s .  On one 
h a n d ,  r a p i d  c o o l i n g  t h r o u g h  t h e  c r i t i c a l  t e m p e r a t u r e  r a n g e  i s  
r e q u i r e d  i n  o r d e r  t o  min imize  t h e  p J s s i b i l i t y  of c a r b i d e  o r  s igma  
p h a s e  f o r m a t i o n ,  w h i l e  on t h e  o t h e r  hand s l o w  c o o l i n g  r a t e s  a r e  
n o r m a l l y  recommended t o  min imize  quench  i n d u c e d  s t r e s s e s  and t o  
e n s u l e  d i m e n s i o n a l  s t a b i l i t y .  To q u o t e  f rom B u l l e t i n  N0.S-54a on 
N i t r o n i c  40 i s s u e d  by ARMCO ( R e f .  4) : 

" A n n e a l i n g  and S t r e s s  R e l i e v i n g "  

" I n - p r o c e s s  a n n e a l i n g  may be done be tween  1950-20501 
(1066-1121C) .  The f i n a l  a n n e a l i n g  t e m p e r a t u r e  is  
1950F (1066C) .  C o o l i n g  p r a c t i c e s  a r e  t h e  same a s  t h o s e  
r e q u i r e d  f o r  Type 304 w i t h  r a p i d  a i r  c o o l i n g  f o r  s h e e t  
t h i c k n e s s e s  and w a t e r  o r  o i l  q u e n c h i n g  f o r  h e a v i e r  s e c t i o n s "  

N e v e r t h e l e s s ,  a f t e r  c o n s u l t a t i o n  w i t h  t h e  s u p p l i e r ,  LaRC 
c h o s e  f u r n a c e  c o o l i n g  a £  t e r  a n n e a l i n g  b e c a u s e  e x p e r i e n c e  l e d  t o  
t h e  b e l i e f  t h a t  q u e n c h i n g  would c a u s e  d i s t o r t i o n  a n d l o r  i n t r o d u c e  
q u e n c h i n g  s t r e s s e s  t h a t  would i n  t u r n  r e s u l t  i n  f u r t h e r  d i s t o r t i o n  
on s u b s e q u e n t  mach in ing .  I f  c o n v e n t i o n a l  q u e n c h i n g  media  s u c h  a s  
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o i l  o r  w a t e r  a r e  u s e d ,  t h i s  judgement  i r  p o s s i b l y ,  on b a l a n c e ,  
c o r r e c t .  However, d e s p i t e  i t s  d r a r t l c  s o u n d i n g  name, 
c r y o q u e n c h i n g  i n t o  l i q u i d  n i t r o g e n  i s  i n  f a c t  a  f a r  l e s s  r e v e r e  
t r e a t m e n t  t h a n  o i l  o r  w a t e r  q u e n c h i n g .  T h i s  i e  b e c a u r e  a  g a s  
b l a n k e t  is formed a r o u n d  t h e  m e t a l  by t h e  r a p i d  and c o n t i n u a l  
e v a p o r a t i o n  of l i q u i d  n i t r o g e n  c a u s e d  by t h e  l a r g e  t e m p e r a t u r e  
d i f f e r e n c e  be tween  s o l i d  and l i q u i d ,  and t h i s  g a s  b l a n k e t  p r e v e n t s  
l i q u i d  f rom coming i n t o  c o n t a c t  w i t h  t h e  s u r f a c e  of t h e  m e t a l .  
H e a t  t r a n s f e r  a c r o s s  t h e  g a s  b l a n k e t  t a k e s  p l a c e  a t  a s t e a d y  and  
c o n t r o l l e d  r a t e ,  t h u s  m i n i m i z i n g  t h e  p o s s i b i l i t y  of quench  i n d u c e d  
s t r e s s e s .  A d e m o n s t r a t i o n  of t h i s  e f f e c t  was o r g a n i z e d  by t h e  
a u t h o r  d u r i n g  h i s  v i s i t  t o  LaRC i n  J u l y  1981.  A N i t r o n i c  40  
a e r o f o i l  o f  a  s i z e  s u i t a b l e  f o r  t h e  0.3 m e t r e  c r y o g e n i c  t u n n e l  
( 6 x 8 x . 6 2 5 i n ) ,  and  wh ich  had a l r e a d y  been  used  by LaRC t o  c a r r y  o u t  
c r y o s t a b i l i t y  t e s t s  was u sed  f o r  t h i s  d e m o n s t r a t i o n  a s  i t s  
d i m e n e l o n e  were a l r e a d y  known t o  a  h i g h  d e g r e e  of a c c u r a c y .  
Remeasurement  a f t e r  c r y o q u e n c h i n g  showed t h a t  t h e r e  were  no 
s i g n i f i c a n t  d i m e n s i o n a l  c h a n g e s  and m e t a l l o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n  
b e f o r e  and  a f t e r  h e a t - t r e a t m e n t  a l s o  showed t h e  a s -quenched  
N i t r o n i c  40  t o  be c o m p l e t e l y  f r e e  f rom d e l e t e r i o u s  e f f e c t s  and t o  
c o n t a i n  no c a r b i d e s  o r  s igma p h a s e .  

A t h e r m o c o u p l e  a t t a c h e d  t o  t h e  s ample  showed c o o l i n g  f rom t h e  
s o a k i n g  t e m p e r a t u r e  of  1950F t o  t a k e  p l a c e  i n i t i a l l y  a t  
a p p r o x i m a t e l y  400F (220C)  p e r  m i n u t e  and  t h u s  t h e  s e n s i t i z i n g  
t e m p e r a t u r e  r a n g e  oof  1700-l lOOF(920-590C) was c o v e r e d  w i t h i n  a  few 
m i n u t e s .  T h i s  t i m e  i s  t o o  s h o r t  f o r  s i g n i f i c a n t  c a r b i d e  and s igma  
f o r m a t i o n ,  b u t  l o n g  compared w i t h  t h e  t i m e  e x p e c t e d  f rom o i l  o r  
w a t e r  q u e n c h e s ,  an o b s e r v a t i o n  made by t h e  t e c h n i c i a n s  c a r r y i n g  
o u t  t h e  q u e n c h i n g  p r o c e s s .  

The s p e c i m e n  was a l l o w e d  t o  c o o l  a l l  t h e  way down t o  -320F 
b e f o r e  re-warming t o  room t e m p e r a t u r e  a s  t h i s  gave  t h e  most 
e x t e n d e d  t e m p e r a t u r e  r a n g e  o v e r  which  t o  c h e c k  f o r  d i m e n s i o n a l  
c h a n g e s .  I t  would a l t e r n a t i v e l y  be p o s s i b l e  t o  i n t e r r u p t  t h e  
c r y o q u e n c h  once  t h e  t e m p e r a t u r e  of t h e  c e n t r e  of t h e  s ample  had  
d r o p p e d  below 1100F,  t h e  minimum t e m p e r a t u r e  f o r  c a r b i d e  o r  s igma 
p r e c i p i t a t i o n ,  and t h e n  a l l o w  f u r t h e r  c o o l i n g  t o  t a k e  p l a c e  i n  
n i t r o g e n  g a s  s o  g i v i n g  a  s l o w e r  c o o l i n g  r a t e  o v e r  t h e  t e m p e r a t u r e  
r a n g e  down t o  a m b i e n t .  F u r t h e r m o r e ,  an  e v e n  more g e n t l e  
h e a t - t r e a t m e n t  c o u l d  be e n v i s a g e d  i n  wh ich  t h e  s ample  were  removed 
f r o m  t h e  l i q u i d  n i t r o g e n  b a t h  once  t h e  t e m p e r a t u r e  a t  i t s  c e n t r e  
f e l l  below l lOOFs t h e n  p l a c e d  i n  an oven  a t  s a y  lOOOF(540C) and 
h e l d  a t  t h i s  t e m p e r a t u r e  l o n g  enough t o  remove any  r e s i d u a l  
s t r e s s e s  b e f o r e  s u b s e q u e n t  f u r n a c e  c o o l i n g  t o  room t e m p e r a t u r e .  

A s  n o t e d  e a r l i e r ,  a  p l a t e  of N i t r o n i c  4 0 ,  4 0 i n . x l 2 I n . x l . 2 5 i n .  
t h i c k  h a s  been s u c c e s s f u l l y  c r y o q u e n c h e d  by HcDonnel l  D o u g l a s .  
F u r t h e r m o r e ,  i t  was i n t e n d e d  t h a t  a s p e c i m e n  r e p r e s e n t a t i v e  of a  
s emi - span  of a  P a t h f i n d e r  I wing s e c t i o n  b o l t e d  down o n t o  i t s  
s u p p o r t  c r a d l e  s h o u l d  be s u b j e c t e d  t o  a  1950F(1060C)  s t r e s s  r e l i e f  
and  c r y o q u e n c h  c y c l e .  T h i s  t e s t  would be a s  n e a r l y  r e p r e r e n t a t i v e  
of  t h e  f u l l - s c a l e  wing s e c t i o n  a e  c o u l d  be a c h i e v e d  w i t h  t h e  
a v a i l a b l e  N i t r o n i c  40 and  would p e r m i t  an a c c u r a t e  a s s e s e m e n t  of 
t h e  d e g r e e  of d i m e n s i o n a l  s t a b i l i t y  a c h i e v a b l e  on a  f u l l  e c a l e  
model .  U n f o r t u n a t e l y  i t  ha8 n o t  been p o r s i b l e  t o  c a r r y  o u t  t h i s  
t e a t .  



T h u s ,  i f  we t a k e  e t o c k  o f  t h e  p r e s e n t  p o s i t i o n ,  w e  h a v e  t h e  
f o l l o w i n g :  

1. H e a t - t r e a t m e n t  a t  1 9 5 0 F ( 1 0 6 0 C )  f o l l o w e d  by c r y o q u e n c h i n g  
h a s  b e e n  shown t o  be a  p r a c t i c a l  t e c h n i q u e  c a p a b l e  o f  
d e s e n s i t i z i n g  N i t r o n i c  4 0  b y  r e m o v a l  o f  g r a i n - b o u n d a r y  c a r b i d e s  
a n d  e i g m a  p h a s e .  

2 .  S u c h  t r e a t m e n t  d o e s  n o t  i n d u c e  s u b s t a n t i a l  d i m e n r i o n a l  
c h a n g e s  o r  s t r e s s e s :  t h e  t e c h n i q u e  i s ,  t h e r e f  o r e ,  s u i t a b l e  f o r - u e e  
a t  a l l  s t a g e s  p r i o r  t o  f i n i s h  m a c h i n i n g .  

3. F u r t h e r  e v a l u a t i o n  e x e r c i e e s  a r e  r e q u i r e d  t o  d e t e r m i n e  
t h e  l e v e l  o f  r e s i d u a l  s r e s s e s  o r  d i m e n e i o n a l  c h a n g e s  b e f o r e  t h e  
t e c h n i q u e  c a n  be u s e d  f o r  a  f i n i s h e d  c o m p o n e n t .  I n  p a r t i c u l a r ,  i t  
w i l l  be e s s e n t i a l  t o  f i n d  o u t  w h e t h e r  i t  is  s u i t a b l e  f o r  u s e  a f t e r  
t h e  5 m i n u t e  1 8 5 0 F ( 1 0 1 0 C )  b r a z e  c y c l e  t o  be  u s e d  d u r i n g  
f a b r i c a t i o n  of  t h e  l e a d i n g  a n d  t r a i l i n g  e d g e s  of  t h e  P a t h f i n d e r  I 
w i n g .  

3.5.2 I n t e r m e d i a t e  t e m p e r a t u r e  ( 1 0 0 0 F , 5 3 0 C )  h e a t - t r e a t m e n t s  t o  
remove  m a c t , i n i n g  s t r e s se s  

H a v i n g  t h u s  e s t a b l i s h e d  b o t h  t h e  u n d e s i r a b i l i t y  of  c o o l i n g  
s l o w l y  t h r o u g h  t h e  t e m p e r a t u r e  r a n g e  1 7 0 0 -  1  lOOF(920-59CC),  and  t h e  
t e c h n i c a l  f e a s i b i l i t y  o f  c r y o q u e n c h i n g  f r o m  t h e  s t r e s s  r e l i e v i n g  
t e m p e r a t u r e  of  1 9 5 0 F ( 1 0 6 0 C )  u s i n g  l i q u i d  n i t r o g e n ,  i t  is  now 
n e c e s s a r y  t o  c o n s i d e r  t h e  r e m o v a l  of  a n y  s t r e s s e s  i n d u c e d  by f i n a l  
m a c h i n i n g  o r  c r y o q u e n c h i n g .  A l l  s t r e s s  r e l i e v i n g  t r e a t m e n t s  a re  
r a t e  c o n t r o l l e d  by d i f f u s i o n  a n d  o t h e r  m e c h a n i s m s  w h i c h  f o l l o w  t h e  
b a s i c  A r r h e n i u s  r e l a t i o n s h i p ,  

R a t e  d l l t i m e  = c o n s t .  e x p . ( - Q / R T ) ,  

w h e r e  Q i s  t h e  a c t i v a t i o n  e n e r g y  f o r  t h e  r e l e v a n t  m e c h a n i s m ,  
R i s  t h e  u n i v e r s a l  g a s  c o n s t a n t  a n d  
T  i s  t h e  a b s o l u t e  t e m p e r a t u r e .  

T h u s ,  as l o n g  a s  t h e  t e m p e r a t u r e  i s  h i g h  e n o u g h  f o r  t h e  
s t r e s s  r e l i e v i n g  m e c h a n i s m  t o  be a c t i v a t e d ,  a  h i g h  d e g r e e  of  
s t r e s s  r e l i e f  c a n  be a t t a i n e d  by s o a k i n g  f o r  l o n g  t i m e s  a t  
r e l a t i v e l y  low t e m p e r a t u r e s .  I f  t h e  21-6-9 N i t r o n i c  40 t y p e  of 
s t a i n l e s s  s t e e l  f o l l o w s  t h e  p a t t e r n  f a m i l i a r  f o r  t h e  more common 
18-8 g r a d e s ,  a d e q u a t e  s t r e s s  r e l i e f  s h o u l d  be p o s s i b l e  by s o a k i n g  
a t  t e m p e r a t u r e s  of t h e  o r d e r  of lOOOF(530C) f o r  p e r i o d s  of  t h e  
o r d e r  of  1 0  o r  more h o u r s .  S l o w  f u r n a c e  c o o l i n g  f r o m  t h i s  
t e m p e r a t u r e  s h o u l d  e n s u r e  t h a t  no a d d i t i o n a l  s t r e s s e e  a r e  
g e n e r a t e d  d u r i n g  c o o l i n g .  

T h i s  t y p e  of i n t e r m e d i a t e  t e m p e r a t u r e  s t r e s s  r e l i e f  c y c l e  was 
a d v o c a t e d  by t h e  w r i t e r  d u r i n g  h i s  v i s i t  t o  LaRC i n  J u l y  1 9 8 1  f o r  
t h e  t r a i l i n g  e d g e  of  t h e  P a t h f i n d e r  w i n g  w h i c h  was d u e  f o r  a 
s t r e s s  r e l i e v i n g  h e a t - t r e a t m e n t  a t  t h a t  time. However ,  i t  was 
d e c i d e d  t o  u s e  t h e  o r i g i n a l  L a n g l e y  s t r e s s  r e l i e f  c y c l e  i n  o r d e r  
t o  a d h e r e  t o  t h e  e x i s t i n g  t i m e  s c h e d u l e  f o r  t h e  m o d e l ,  b u t  t o  



c a r r y  o u t  f u r t h e r  t e s t s  t o  e s t a b l i e h  a  s c h e d u l e  o f  t i m e s  a n d  
t e m p e r a t u r e s  n e c e s s a r y  t o  a c h i e v e  a n  a d e q u a t e  d e g r e e  of  s t r e s s  
r e l i e f  f r o m  i n t e r m e d i a t e  t e w p e r a t u r e  h e a t  t r e a t m e n t s .  

I f  i n t e r m e d i a t e  t e m p e r a t u r e  s t r e e s  r e l i e f  c a n  i n d e e d  be shown 
t o  be e f f e c t i v e  i n  r e l i e v i n g  m a c h i n i n g  s t r e s s e s ,  t h e n  I t  w i l l  
e n a b l e  a  c o m p l e t e  s c h e d u l e  of  d e s e n s i t i z i n g  a n d  s t r e e s  i e l i e v i n g  
h e a t - t r e a t m e n t s  t o  be s p e c i f  f e d  w h i c h  a v o i d  c o m p l e t e l y  t h e  
p r o b l e m s  e n c o u n t e r e d  w i t h  t h e  P a t h f i n d e r  I m o d e l  d u e  t o  c a r b i d e  
a n d / o r  s f  gma p h a s e  f o r m a t i o n .  - 
4.DELTA FERRITE - 1TS O R I G I N  A N D  OCCURRENCE 

4.1  B a s i c  P r i n c i p l e s  

D e l t a  f e r r i t e  i s  a  b o d y - c e n t r e d - c u b i c  p h a s e  w h i c h  is s t a b l e  
a t  t e m p e r a t u r e s  a b o v e  a b o u t  2 5 5 0 F ( 1 4 0 0 C )  i n  i r o n - c h r o m i u m - n i c k e l  
a l l o y s ,  b u t  w h i c h  c a n  a l s o  be r e t a i n e d  t o  l o w e r  t e m p e r a t u r e s  by 
h i g h  c o n c e n t r a t i o n s  of  f e r r i t e  s t a b i l i z i n g  e l e m e n t s  s u c h  a s  
chromium.  The p r e s e n c e  of  a  f ew p e r c e n t  of  d e l t a  f e r r i t e  i n  w e l d s  
i n  3 0 0  s e r i e s  s t a i n l e s s  s t e e l s  i s  o f t e n  c o n s i d e r e d  d e s i r a b l e  a s  i t  
h e l p s  t o  o f f s e t  t h e  h o t  c r a c k i n g  ( s l i v e r i n g )  t h a t  o t h e r w i s e  
d e g r a d e s  w e l d s  f o r m e d  i n  t h i c k  s e c t i o n s ,  b u t  f o r  c r y o g e n i c  
a p p l i c a t i o n s  i t  i s  a  s e v e r e  d i s a d v a n t a g e  a s  i t  r e a d i l y  f o r m s  
c l e a v a g e  c r a c k s  when s t r e s s e d .  

3 n e  c o n v e n i e n t  way of r a t i o n a l i z i n g  t h e  s t a b i l i t y  of t h e  
p h a s e s  p r e s e n t  i n  s t a i n l e s s  s t e e l s  i s  t o  u s e  t h e  S c h a e f f l e r  
d i a g r a m  shown i n  F i g u r e  1 5 .  The chromium a n d  n i c k e l  e q u i v a l e n t s  
a r e  c a l c u l a t e d  f r o m  t h e  f o r m u l a e :  

C r . e q .  = ( C r )  + 2 ( S I )  + 1 .5(Mo)  + 5 ( V )  + 5 . 5 ( ~ 1 )  
+ 1 . 7 5 ( N b )  + 1 . 5 ( T i )  + 0 * 7 5 ( N )  

N i . e q .  = ( N i )  + ( C O )  + 0.5(Mn) + 0 . 3 ( C u )  + 25(N) 
+ 3 0 ( C )  

Not a l l  t h e  e l e m e n t s  i n c l u d e d  i n  t h e s e  f o r m u l a e  a r e  
d e t e r m i n e d  i n  r o u t i n e  a n a l y s e s ,  b u t  s u b s t i t u t i o n  o f  t h e  r e s u l t s  
g i v e n  i n  T a b l e  1 f o r  t h e  N i t r o n i c  4 0  s a m p l e s  s t u d i e d  i n  t h i s  
r e p o r t  y i e l d s  t h e  v a l u e s  f o r  chromium a n d  n i c k e l  e q u i v a l e n t s  shown 
i n  T a b l e  9 .  T h e s e  v a l u e s  a r e  p l o t t e d  i n  F i g u r e  1 5  w i t h  t h e  
s y m b o l s  a s  i d e n t i f i e d  i n  T a b l e  9 ,  a n d  i t  c a n  be s e e n  t h a t  a l l  t h e  
p o i n t s  l i e  ; r i t h i n  t h e  a u s t e n i t i c  f i e l d ,  b u t  r a t h e r  u n c o m f o r t a b l y  
c l o s e  tr t h e  b o u n d a r y  w i t h  t h e  a u s t e n i t e  p l u s  d e l t a - f e r r i t e  f i e l d .  
I n  p r a c i i c e ,  i t  i s  h i g h l y  l i k e l y  t h a t  t h e  v a r i o u s  a l l o y i n g  
e l e  : n t s  become s e g r e g a t e d  by t h e  c a s t i n g  a n d  r o l l i n g  o p e r a t i o n s  
E 1 t h i s  u n e v e n  d i s t r i b u t i o n  c a n  c a u s e  l o c a l i z e d  c o n c e n t r a t i o n s  of 
chromium a n d  o t h e r  f e r r i t e  s t a b i l i z i n g  e l e m e n t s  t h a t  make t h e  
d e l t a  f e r r i t e  s t a b l e  i n  t h e s e  r e g i o n s .  However ,  t h e  e x a c t  
p o s i t i o n  of  t h i s  b o u n d a r y  is  s u b j e c t  t o  d o u b t  a n d  t h e r e  i s  
c o n s i d e r a b l e  e v i d e n c e  b u i l d i n g  up f r o m  r e c e n t  work  on h i g h  
n i t r o g e n  c o n t e n t  s t a i n l e s s  s t e e l s  t o  s u g g e s t  t h a t  i t  s h o u l d  be 
moved t o  t h e  l e f t ,  p o s s i b l y  f o r  e x a m p l e ,  t o  t h e  p o s i t i o n  shown by 
t h e  d o - t e d  l i n e  i n  F i g u r e  1 5 .  I f  t h i s  w e r e  s o ,  a n d  t h e  s o l i d  l i n e  
w e r e  c o n s i d e r e d  t o  be t h e  l o c a t i o n  o f  t h e  1 0 %  d e l t a  f e r r i t e  l i n e ,  



i t  would  e x p l a i n  t h e  p r e s e n c e  o f  t h e  few p e r c e n t  f e r r i t e  f o u n d  i n  
n e a r l y  a l l  t h e  s a m p l e s  of N i t r o n i c  4 0  s o  f a r  e x a m i n e d .  
F u r t h e r m o r e ,  i f  t h i s  w e r e  s o  i t  would  i n d i c a t e  t h a t  t h e  d e l t a  
f e r r i t e  is  s t a b l e  a n d  t h e r e f o r e  n o t  c a p a b l e  o f  r e m o v a l  by 
h e a t - t r e a t m e n t .  The  r e s u l t s  o f  e x p e r i m e n t s  c a r r i e d  o u t  t o  
i n v e s t i g a t e  t h i s  p o s s i b i l i t y  a r e  d e s c r i b e d  i n  S e c t i o n  6 .  

4.2 I n f o r m a t i o n  r e c e i v e d  o n  t h e  l i k e l y  p r o c e s s i n g  h i s t o r y  o f  
N i t r o n i c  40 s u p p l i e d  f o r  u s e  i n  m o d e l  f a b r i c a t i o n  

T e l e p h o n e  c o n v e r s a t  i o n s  be t w e e n  t h e  Q u a l i t y  A s s u r a n c e  Manager  
a t  G . O .  C a r l s o n ' s  a n d  t h e  w r i t e r ,  h e l d  d u r i n g  h i s  A u g u s t  
v i s i t  t o  LaRC, e s t a b l i s h e d  t h e  l i k e l y  p r o c e s s i n g  h i s t o r y  o f  much 
o f  t h e  N i t r o n i c  40 c o n s i d e r e d  i n  t h i s  r e p o r t .  T h i s  h i s t o r y  i s  
r e p r e s e n t e d  s c h e m a t i c a l l y  i n  F i g u r e  1 6  f o r  H e a t  Number 69310 ,  c a s t  
by ARMCO a n d  r o l l e d  t o  s i z e  by G.O.  C a r l s o n .  The o r i g i n a l  c a s t  
b i l l e t  i s  a s s u m e d  t o  h a v e  s o l i d i f i e d  by d e n d r i t i c  g r o w t h  o f  
a u s t e n i t e  g r a i n s  f r o m  t h e  e d g e s  w h i c h  c a u s e d  a  s e g r e g a t i o n  of  
a l l o y i n g  e l e m e n t s  i n  s u c h  a  way t h a t  t h e  f e r r i t e  s t a b i l i z e r s  w e r e  
more  h i g h l y  c o n c e n t r a t e d  a t  t h e  c e n t r e  of  t h e  b i l l e t .  The  d e l t a  
f e r r i t e  t h u s  f o r m e d  would h a v e  no p a r t i c u l a r  o r i e n t a t i o n  b u t  some 
d e g r e e  of  t e x t u r e  would  be i n t r o d u c e d  d u r i n g  t h e  f i r s t  r o l l i n g  
o p e r a t i o n  i n  w h i c h  t h e  b i l l e t  was r e d u c e d  f r o m  21 t o  1 2  i n c h e s  i n  
t h i c k n e s s .  A t  t h i s  s t a g e  i t  was a l l o w e d  t o  c o o l  t o  room 
t e m p e r a t u r e  s o  t h a t  s u r f a c e  d e f e c t s  c o u l d  be g r o u n d  o u t  
( c o n d i t i o n i n g ) .  

The s l a b  was t h e n  r e h e a t e d  t o  2 2 7 5 F ( 1 2 4 6 C )  a n d  r e - r o l l e d  down 
t o  6 i n .  t h i c k n e s s  x  50211. w i d t h  a n d  1 0 0 i n .  l e n g t h .  The z o n e s  o f  
p l a s t i c  work  f o r m e d  b e n e a t h  t h e  s u r f a c e  c f  t h e  p l a t e  by t h e  a c t i o n  
of  t h e  r o l l s  do n o t  p e n e t r a t e  v e r y  f a r  a n d  i t  i s  u n l i k e l y  t h a t  
t h e y  o v e r l a p p e d  i n  r o l l i n g  t h e  p l a t e  down t o  6 i n .  t h i c k n e s s .  
T h u s ,  t h e  d e l t a  f e r r i t e  a t  t h e  c e n t r e  o f  t i l e  p l a t e  i s  l ess  
o r i e n t a t e d  p a r a l l e l  t o  t h e  r o l l i n g  d i r e c t i o n  t h a n  t h a t  n e a r e r  t h e  
s u r f a c e s ,  a n  o b s e r v a t i o n  c o n f i r m e d  by m e t a l l o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n  
a n d  i n d i c a t e d  s c h e m a t i c a l l y  i n  F i g u r e  1 2  f o r  S a m p l e  D ( N o t e  t h a t  
t h e  s i z e  of  t h e  d e l t a  f e r r i t e  i s  g r e a t l y  e x a g g e r a t e d  t o  
d e m o n s t r a t e  t h e  e f  f e c t  of  d i f f e r i n g  o r i e n t a t i o n ) .  

The e n d s  and  s i d e s  w e r e  c u t  o f f  a t  t h i s  s t a g e  a n d  t h e  r o l l e d  
s u r f a c e s  g r o u n d  t o  g i v e  t h e  s l a b  5 . 5 i n .  t h i c k  x 4 4 i n .  w i d e  x  6 0 i n .  
l o n g  s u b s e q u e n t l y  d e l i v e r e d  t o  LaRC and  d e s i g n a t e d  69310-1F .  I t  
i s  n o t  c o m p l e t e l y  c e r t a i n  w h e t h e r  o r  n o t  t h e  p l a t e  was " s p r e a d " ,  
1 . e .  l i g h t l y  c r o s s - r o l l e d  a t  some s t a g e ,  b u t  t h e  a s p e c t  r a t i o  o f  
t h e  d e l t a  f e r r i t e  shown i n  F i g u r e  1 7 b )  s u g g e s t s  t h a t  some 
s p r e a d i n g  may h a v e  t a k e n  p l a c e .  

Of e v e n  g r e a t e r  s i g n i f i c a n c e  i s  t h e  p o s s i b i l i t y  t h a t  t h e  
d e l t a  f e r r i t e  i s  n o t  u n i f o r m l y  d i s t r i b u t e d  o v e r  t h e  a r e a  of  t h e  
6 0 i n . x 4 4 i n .  p l a t e .  I f  i n d e e d  t h e  d e l t a  f e r r i t e  was more 
c o n c e n t r a t e d  a t  t h e  c e n t r e  o f  t h e  c a s t  b i l l e t ,  r o l l i n g  would t e n d  
t o  p u s h  t h e  f e r r i t e - f r e e  e d g e s  of  t b e  c a s t i n g  t o w a r d s  t h e  s i d e s  of  
t h e  r o l l e d  s l a b ,  t h e r e b y  l e a v i n g  h i g h e r  f e r r i t e  c o n c e n t r a t i o n s  i n  
t h e  m i d d l e  of t h e  p l a t e .  Some s u p p o r t  f o r  t h i s  v i e w  comes f r o m  
t h e  o b s e r v a t i o n  t h a t  t h e r e  a p p e a r e d  t o  be more d e l t a  f e r r i t e  i n  
s a m p l e  W t h a n  i n  e i t h e r  S a m p l e s  S  o r  D ( s e e  F i g u r e  1 1 ) .  I f  t h i s  
s u p p o s i t i o n  i s  c o r r e c t .  t h e n  t h e  t o u g h n e s s  i n d i c a t i o n s  o b t a i n e d  



f rom t h e  Charpy i m p a c t  t e a t s  and f r a c t u r e  t o u g h n e s s  r a a r u r e m e n t r  
c o u l d  g i v e  more o r  l e s s  c o n r e r v a t i v e  v a l u e r  compared  w i t h  t h o a e  
g o v e r n i n g  t h e  a c t u a l  wing of  P a t h f i n d e r  I ,  d e p e n d i n g  on where  t h e  
d e l t a  f e r r i t e  c o n c e n t r a t i o n s  were g r e a t e s t .  

Some of  t h e  m a t e r i a l  r e m a i n i n g  f rom h e a t  69310  a f t e r  
p r o d u c t i o n  o f  t h e  5 . 5 i n .  p l a t e  war r e h e a t e d  and  c r o r r - r o l l e d  down 
f rom l 2 i n c h e e  t o  Z i n c h e r  t o  g l v e  t h e  4Oin .x l3Oina  p l a t e  d e r i g n a t e d  
69310-1E and  subsequently d e l i v e r e d  t o  LaRC. O t h e r  remnant.  were 
f u r t h e r  r e d u c e d  t o  a  t h i c k n e s s  o f  1 . 2 5 i n c h e r  and d e s i g n a t e d  - 
69310-2C. McDonnell  Doug la s  a r e  known t o  have  t a k e n  d e l i v e r y  of 
one  s u c h  p l a t e ,  r i t e  1 3 i n . x 5 2 i n a ,  w h i l e  Lockheed  G e o r g i a  r e c e i v e d  
8 p l a t e e  s i z e  1 4 i n . x 6 0 i n .  

M e t a l l o g r a p h i c  e x a m i n a t i o n  of  t h r e e  m u t u a l l y  p e r p e n d i c u l a r  
f a c e s  of a  s ample  of t h e  McDonnell D o u g l a r  p l a t e ,  a s  rhown i n  
F i g u r e  1 7 a ) ,  r e v e a l e d  t h a t  t h e  d e l t a  f e r r i t e  g r a i n r  had a  r i m i l a r  
a s p e c  t r a t i o  i n  b o t h  l o n g i t u d i n a l  and r h o r t  t r a n r v e r r e  d i r e c t i o n s .  
An i n d i c a t i o n  of  t h e  much h i g h e r  d e g r e e  of  c r o s r - r o l l i n g  i n  t h e e e  
t h i n n e r  p l a t e s  i s  o b t a i n e d  by compar i eon  o f  F i g u r e s  17.) and  b ) .  
T h i s  showr t h e  f e r r i t e  g r a i n s  t o  be much l o n g e r  and t h i n n e r  
( a s p e c t  r a t i o s  i n  e x c e s s  of 3 0 : l )  i n  t h e  1 . 2 5 i n .  t h i c k  p l a t e ,  t h a n  
i n  t h e  5 . 5 i n .  p l a t e  ( a s p e c t  r a t i o s  be tween 5  a n d  1 0 : l ) .  

An i n d i c a t i o n  of  t h e  d i s t r i b u t  i o n  of d e l t a  f e r r i t e  t h r o u g h  
t h e  t h i c k n e s s  of t h e  1 . 2 5 i n .  t h i c k  p l a t e  i s  g i v e n  i n  t h e  
pho tomon tage  of F i g u r e  18. The r o l l e d  s u r f a c e  of  t h e  p l a t e  is 
l o c a t e d  j u s t  above  t h e  f i r s t  m i c r o g r a p h  s i t u a t e d  i n  t h e  t o p  l e f t  
hand c o r n e r .  A s c a l e  t o  t h e  r i g h t  of t h e  m i c r o g r a p h s  g i v e r  t h e  
d e p t h  b e n e a t h  t h e  s u r f a c e  and a b o u t  0 . 2 5 i n .  ( l a m )  i r  c o v e r e d  i n  
e a c h  of t h e  t h r e e  v e r t i c a l  s t r i p s .  I t  c a n  be s e e n  t h a t  t h e  d e l t a  
f e r r i t e  is  more c o n c e n t r a t e d  i n  bands  l o c a t e d  a t  d e p t h s  of 
a p p r o x i m a t e l y  3 ,  4 ,  7 ,  9 ,  1 1 ,  12 ,  1 4  and  lbmm, w i t h  a  
s i g n i f i c a n t l y  s m a l l e r  amount n e a r  t h e  s u r f a c e .  

A s l i g h t l y  d i f f e r e n t  f e r r i t e  morphology i e  d i s p l a y e d  by t h e  
7 .5 in  d i a m e t e r  b a r  s t o c k  o b t a i n e d  f o r  t h e  f u r e l a g e  of P a t h f i n d e r  
I .  I t  is  n o t  known w h e t h e r  t h e  rod  was f o r g e d  o r  drawn t o  r h a p e ,  
b u t  w h i c h e v e r  method was used  i t  e l o n g a t e d  t h e  d e l t a  f e r r i t e  a l o n g  
t h e  a x i s  of t h e  b a r  a s  i l l u s t r a t e d  by F i g u r e  19 .  F u t h e r m o r e ,  t h e  
amount of d e l t a  f e r r i t e  p r e s e n t  i n  o u r  s a m p l e ,  which  i s  b e l i e v e d  
t o  have  been used  p r e v i o u s l y  f o r  e p e c t o g r a p h i c  a n a l y r i s ,  is  h i g h e r  
t h a n  t h a t  found i n  any  of t h e  s a m p l e s  of  p l a t e  i n v e s t i g a t e d .  Once 
a g a i n ,  t h i s  l e v e l  of d e l t a  f e r r i t e  must  d e s r a d e  t h e  m e c h a n i c a l  
p r o p e r t i e s  of  t h e  f u s e l a g e  of P a t h f i n d e r  I ,  p a r t i c u l a r l y  i f  f t  
were  t o  be s u b j e c t e d  t o  s h o c k  l o a d i n g .  

F i n a l l y ,  t h r e e  o t h e r  s a m p l e r  of N i t r o n i c  40 h a v e  been 
examined  i n  t h i s  i n v e e t i g a t i o n .  An o f f c u t  of l i n .  t h i c k  p l a t e  
b e l i e v e d  t o  be f rom e i t h e r  h e a t  34794-1CI o r  h e s t  66773-2E had 
been  o b t a i n e d  by t h e  a u t h o r  on one  of  h i e  p r e v i o u s  v i e i t r  t o  LaRC. 
T h i s  s ample  was coded  P ,  and  i t  t o o  c o n t a i n e d  some d e l t a  f e r r i t e  
a s  may be s e e n  f rom F i g u r e  31. 



5 .  DELTA FERRITE - ITS EFFECT ON MECHANICAL PROPERTIES. 

5.1 S c a n n i n g  E l e c t r o n  M i c r o s c o y e  A n a l y s i s  o f  Charpy  F r a c t u r e  
S u r f a c e s  c o n t a i n i n g  D e l t a  F e r r i t e  

A s  n o t e d  e a r l i e r ,  d e l t a  f e r r i t e  h a s  a  body c e n t r e d  c u b i c  
s t r u c t u r e  and is t h e r e f o r e  l i a b l e  t o  f a i l  by c l e a v a g e  a t  low 
t e m p e r a t u r e s ,  p a r t i c u l a r l y  when s u b j e c t e d  t o  s h o c k  Loading .  
D i r e c t  e v i d e n c e  of s u c h  c l e a v a g e  i s  shown i n  t h e  S t e r e r o s c a n  v i ews  
of  F i g u r e  20 wh ich  were t a k e n  f rom t h e  p o l i s h e d  and e t c h e d  s u r f a c e  
a d j a c e n t  t o  t h e  f r a c t u r e  p l a n e  i n  a Charpy Impac t  s p e c i m e n  t e s t e d  
a t  -320F(-196C).  The low powered v i e w s  i n  a )  and  b )  show t h e  
n a r r o w ,  o r i e n t e d  f e r r i t e  g r a i n s  o b s e r v e d  p r e v i o u s l y  i n  t h e  
c o n v e n t i o n a l  o p t i c a l  m i c r o g r a p h s ,  and i n  c ) a n d  d )  t h e  c l e a v a g e  
c r a c k  i s  shown more c l o s e l y .  A d i f f e r e n t  f e r r i t e  g r a i n  i e  
i l l u s t r a t e d  a t  x500 i n  F i g u r e  2 0 e )  w h i c h  h a s  two,  p a r a l l e l  
c l e a v a g e  c r a c k s ,  t h e  l a r g e r  of which i s  shown a t  xlK i n  f )  and t h e  
s m a l l e r  a t  x2K i n  g ) .  W i t h i n  a  g i v e n  g r a i n  t h e  c r a c k s  would be 
e x p e c t e d  t o  be p a r a l l e l  b e c a u s e  t h e  a c t i v e  c l e a v a g e  p l a n e s  would 
h a v e  t h e  same o r i e n t a t i o n .  A f u r t h e r  s m a l l  c r a c k  1 6 ,  shown a t  c2K 
i n  F i g u r e  2 0 h ) .  

The amoun t ,  o r i e n t a t i o n  and d i s t r i b u t i o n  of d e l t a  f e r r i t e  
w i t h i n  t h e  N i t r o n i c  40  w i l l  s t r o n g l y  i n f l u e n c e  i t s  m e c h a n i c a l  * 
p r o p e r t i e s .  R e f e r r i n g  back  t o  F i g u r e  1 7 ,  i t  c a n  be s e e n  t h a t  i n  
r o l l e d  p l a t e  t h e  f e r r i t e  is r o u g h l y  d i s c  s h a p e d ,  w i t h  t h e  p l a n e  of 
t h e  d i s c  l y i n g  p a r a l l e l  t o  t h e  p l a n e  of t h e  p l a t e ,  and t h e  
o r i e n t a t i o n  of  t h i s  d i s c  w i t h  r e s p e c t  t o  t h e  t e n s i l e  s t r e s s  w i l l  
h a v e  a  s t r o n g  i n f l u e n c e  on t h e  mode o f  c r a c k  p r o p a g a t i o n .  Two 
e x t r e m e  o r i e n t a t i o n s  a r e  of p a r t i c u l a r  i m p o r t a n c e :  

a )  D i s c  p l a n e  p a r a l l e l  t o  t e n s i l e  s t r e s s  and 
p e r p e n d i c u l a r  t o  c r a c k  p r o p a g a t i o n  p a t h  o r  n o t c h .  
T h i s  g i v e s  t h e  t o u g h e s t  p o s s i b l e  s i t u a t i o n  a s  t h e  
c r a c k  w i l l  t e n d  t o  be d i v e r t e d  a l o n g  t h e  
d e l a m i n a t i n g  i n t e r f a c e  be tween  t h e  d e l t a  f e r r i t e  
and  t h e  a u s t e n i t e  m a t r i x ,  and t h u s  be b l u n t e d .  

b )  D i s c  p l a n e  p e r p e n d i c u l a r  t o  t e n s i l e  s t r e s s  
and  p a r a l l e l  t o  c r a c k  p r o p a g a t i o n  p a t h  o r  n o t c h .  
T h i s  i s  t h e  w e a k e s t  s i t u a t i o n  a s  t h e  c r a c k  w i l l  
s e e k  o u t  t h e  c l e a v e d  d e l t a  f e r r i t e  g r a i n s  i n  t h e  
d e f o r m a t i o n  zone a t  i t s  t i p  and e f f e c t i v e l y  jump 
f rom one a l r e a d y  c l e a v e d  g r a i n  t o  t h e  n e x t ,  t h u s  
m i n i m i z i n g  t h e  work i t  h a s  t o  do i n  s h e a r i n g  t h e  
t o u g h e r  a u s t e n i t e .  

The d i f f e r e n c e  be tween  t h e s e  two s i t u a t i o n s  c a n  be 
i l l u r t r a t e d  by c o m p a r i n g  t h e  Charpy Impact  e n e r g i e s  of t h e  two 
s e t e  of  s p e c i m e n s  SHL and SHT ( s e e  F i g u r e l 2 ) .  The SHL s e r i e s ,  i n  
which  t h e  d e l t a  f e r r i t e  was o r i e n t a t e d  a l o n g  t h e  b a r  and t h u s  
p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  n o t c h ,  g a v e  an a v e r a g e  impac t  e n e r g y  of 
8 4 f t . l b .  a t  -320F,  w h i l e  t h e  SBT s e r i e s ,  i n  which  t h e  f e r r i t e  wan 
p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  b a r  a x i s ,  g a v e  an a v e r a g e  of 3 0 f t . l b l  

F u r t h e r  c l a r i f i c a t i o n  of t h i s  p o i n t  is  o b t a i n e d  by c o m p a r i n g  
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t h e  S t e r e o s c a n  v i e w s  o f  t h e  f r a c t u r e  r u r f a c e  o f  SHT4, g i v e n  i n  
F i g u r e  2 1 ,  w i t h  t h o s e  of  o p e c i m e n  SHLl shown i n  F i g u r e  2 4 .  The 
o r i e n t a t i o n  o f  t h e  d e l t a  f e r r i t e  i n  SHT4 i s  i l l u a t r a t e d  
r c h e m a t i c a l l y  a t  t h e  t o p  l e f t  h a n d  c o r n e r  o f  F i g u r e  2 1 ,  t o g e t h e r  
w i t h  a n  i n d i c a t i o n  o f  t h e  c l e a v e d  d e l t a  f e r r i t e  g r a i n r  on t h e  
f r a c t u r e  s u r f a c e  w h i c h  l i e  i n  p a r a l l e l  b a n d s  a t  90' t o  t h e  n o t c h  
r o o t .  The t h r e e  v i e w s  shown i n  a ) ,  b) a n d  c )  were t a k e n  a t  t h e  
h i g h  t i l t  a n g l e  o f  75' i n  o r d e r  t o  g i v e  a n  a p p r e c i a t i o n  of  t h e  
v e r y  j a g g e d  n a t u r e  o f  t h e  f r a c t u r e  s u r f a c e s  f o u n d  on d e s e n a i  t i z e d  
N i t r o n i c  4 0 .  The r e m a i n i n g  v i e w 8  d )  t o  g )  w e r e  t a k e n  w i t h  t h e  
t i l t  c o r r e c t e d  a n d  t h e y  show t h e  p a r a l l e l  b a n d s  of  c l e a v e d  d e l t a  
f e r r i t e  i n  more d e t a i l .  The h i g h e r  m a g n i f i c a t i o n s  show t h e  
c o n t r a s t  b e t w e e n  t h e  f l a t  s u r f a c e  o f  t h e  c l e a v e d  f e r r i t e  a n d  t h e  
more  d i s t o r t e d  d u c t i l e  f r a c t u r e  of  t h e  i n t e r v e n i n g  a u s t e n i t e .  

The  d i f f e r i n g  a p p e a r a n c e  o f  t h e  two modes o f  f r a c t u r e  is  
i l l u s t r a t e d  more c l e a r l y  i n  F i g u r e  2 3  f o r  t h e  p a r t i a l l y  s e n s i t i z e d  
s p e c i m e n  SCVL 4. F i g u r e  2 3 a )  a t  x160  s h o w s  two p a r a l l e l  a r e a s  of  
c l e a v e d  d e l t a  f e r r i t e ,  a n d  i n  b ) ,  c ) a n d  d )  t h e  l a - g e r  a r e a  on t h e  
l e f t  is shown a t  m a g n i f  i c a t i o n s  of  x 4 0 0 ,  x 8 0 0  a n d  x 1 . 6 K  
r e s p e c t i v e l y .  The f l a t  f a c e t e d  n a t u r e  of t h e  c l e a v a g e  s u r f a c e  i s  
c l e a r l y  v i s i b l e ,  a s  i s  a c r a c k  l y i n g  w i t h i n  t h e  f e r r i t e  a l o n g  i t s  
m a j o r  a x i s .  V i e w s  e )  a n d  f )  show t h e  s e c o n d  s m a l l e r  r e g i o n  of 
f e r r i t e  t o  t h e  r i g h t  o f  t h e  f i r s t  a n d  h e r e ,  t o o ,  t h e  p l a n a r  n a t u r e  
o f  t h e  c l e a v e d  s u r f a c e  i s  e v i d e n t .  I n  c o n t r a s t ,  t h e  m u l t i p l e  
n u c l e a t i o n  s i t e s  of d u c t i l e  f r a c t u r e  o f  t h e  s e n s i t i z e d  a u s t e n i t e  
a r e  c l e a r l y  r e v e a l e d  by t h e  x8OO a n d  x1.6K v i e w s  of  g )  a n d  h )  
r e s p e c t i v e l y .  

The f r a c t u r e  s u r f a c e  o f  s p e c i m e n  SCVL9 s h o w n  i n  F i g .  22  
d i f f e r s  s l i g h t l y  f r o m  t h o s e  i l l u s t r a t e d  i n  F i g s .  2 1  a n d  2 3  b e c a u s e  
t h e  d e l t a  f e r r i t e  was more r a n d o m l y  o r i e n t e d ,  a l t h o u g h  s t i l l  
b a s i c a l l y  l y i n g  p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  b a r .  The s e r i e s  of v i e w s  a )  
t o  d )  show t h e  g e n e r a l  a p p e a r a n c e  o f  t h e  f r a c t u r e  s u r f a c e  a t  
m a g n i f  i c a t i o n e  f r o m  x30  t o  x 3 0 0 ,  w h i l e  e )  t o  h )  c o n c e n t r a t e  on t h e  
r e g i o n  a t  t h e  t o p  l e f t  c o r n e r  o f  t h e  a r e a  ~ h o w n  i n  a ) .  The 
p r i n c i p a l  f e a t u r e  shown by t h e  h i g h e r  m a g n i f i c a t i o n  v i e w s  o f  g )  
a n d  h )  a t  x600  a n d  x1.2K i s  o f  t h e  c l e a v e d  d e l t a  f e r r i t e  l y i n g  a t  
a n  a n g l e  t o  t h e  b a s i c  f r a c t u r e  p l a n e  w i t h  c l e a v a g e  h a v i n g  t a k e n  
p l a c e  on many d i f f e r e n t  p l a n e s  t o  g i v e  a  more f a c e t e d  s u r f a c e  t h a n  
t h a t  ahown f o r  e x a m p l e  i n  F i g .  23 b )  t o  f ) .  

The a p p e a r a n c e  of  t h e  f r a c t u r e  s u r f a c e  o f  s a m p l e  SHLl i s  
m a r k e d l y  d i f f e r e n t  a s  may be s e e n  f r o m  F i g .  24 .  The s c h e m a t i c  
d i a g r a m s  a t  t o p  l e f t  i l l u s t r a t e  t h e  way i n  w h i c h  t h e  a d v a n c i n g  
c r a c k  i s  c o n t i n u a l l y  d i v e r t e d  a l o n g  t h e  d e l a m i n a t e d  d e l t a  f e r r i t e  
i n t e r f a c e  t o  p r o d u c e  a  f r a c t u r e  s u r f a c e  c h a r a c t e r i s e d  by n u m e r o u s  
s m o o t h  s i d e d  h o l e s  a n d  d r a w n  o u t  p e a k s .  The low m a g n i f i c a t i o n  
v i e w s  o f  a )  a n d  b )  d c m o n e t r a t e  t h e  l a r g e  d e g r e e  o f - d e f o r m a t i o n  
p r o d u c e d  i n  t h i s  t y p e  o f  f r a c t u r e ,  w h i l e  v i e w s  c ) , d )  a n d  e )  of  
m a g n i f i c a t i o n 8  of  x80 x l 6 O  a n d  x 4 0 0  r e s p e c t i v e l y  show t h e  
a p p e a r a n c e  o f  o n e  of  t h e  h o l e s  i n  g r e a t e r  d e t a i l .  A d i f f e r e n t  
p a r t  o f  t h e  f r a c t u r e  s u r f a c e  i s  shown a t  x80  i n  f )  a n d  i n  g )  t h e  
d u c t i l e  f r a c t u r e  i s  r e v e a l e d  i n  more d e t a i l  a t  x400 .  



5.2 f P p l i c a t i o n a  t o  t h e  P a t h f i n d e r  I p r o g r a m h e  o f  t h e  
o r i e n t e d  n a t u r e  o f  d e l t a  f e r r i t e  i n  N i t r o n i c  4 0  

We h a v e  now r e e n  t h a t  t h e  l o c a t i o n  a n d  o r i e n t a t i o n  o f  t h e  
d e l t a  f e r r i t e  p l a y a  a  s t r o n g  i n f l u e n c e  on t h e  r e r u l t a n t  t o u g h n e s s  
o f  t h e  m a t e r i a l .  I t  i s  f o r t u n a t e ,  b u t  n o t  o f  c o u r r e  a c c i d e n t a l ,  
t h a t  t h e  # p a n  o f  P a t h f i n d e r  I w i n g  l i c e  a l o n g  t h e  m a j o r  r o l l i n g  
d i r e c t i o n  o f  t h e  5 . 5 i n  p l a t e .  B e n d i n g  r t r e e r e s  g e n e r a t e d  d u r i n g  
a e r o d y n a m i c  l o a d i n g  o f  t h e  mode l  w i l l  i m p o e e  t e n s i l e  o r  . 
c o m p r e e e i v e  s t r e e e e e  a t  t h e  s u r f a c e  o f  t h e  w i n g  a n d  a n y  c r a c k 8  
t r y i n g  t o  p r o p a g a t e  down t h r o u g h  t h e  w i n g  w o u l d  be  r e s i s t e d  by t h e  
c r a c k - b l u n t i n g  a c t i o n  o f  t h e  d e l t a  f e r r i t e  p l a t e s  o r i e n t e d  i n  t h e  
p l a n e  o f  t h e  w i n g  a n d  t h u e  p e r p e n d i c u l a r  t o  t h e  c r a c k .  The  
t o u g h n e s s  o f  t h e  p l a t e  w i t h  r e s p e c t  t o  c r a c k  p r o p a g a t i o n  i n  t h i s  
mode i s  i n d i c a t e d  by t h e  a v e r a g e  i m p a c t  e n e r g y  o f  4 5  f t . l b e  f o u n d  
f o r  e p e c i m e n s  S A O B  a n d  O C ,  a e  t h e  w e r e  c u t  f r o m  m a t e r i a l  t h a t  
h a d  b e e n  t h r o u g h  t h e  L a n g l e y  e t r e s s  r e l i e v i n g  h e a t  t r e a t m e n t  a n d  
w e r e  t h u s  p a r t i a l l y  s e n s i t i z e d .  

C r a c k e  p r o p a g a t i n g  p a r a l l e l  t o  t h e  s p a n  o f  w i n g ,  o r  b e t w e e n  
t h e  l e a d i n g  o r  t r a i l i n g  e d g e s  w i l l  hawe*re r  f i n d  t h e  d e l t a  f e r r i t e  
c o n v e n i e n t l y  o r i e n t e d  t o  a e s i s t  t h e i r  p r o p a g a t i o n  a n d  f o r  t h t e  
m o d e l  t h e  t o u g h n e s s  i s  i n d i c a t e d  by t h e  l o w e r  v a l u e e  o f  
1 6 - 1 7 f t . l b e  f o u n d  f o r  t h e  SCV s e r i e s  o f  s p e c i m e n s .  The l i k e l i h o o d  
o r  o t h e r w i s e  o f  c r a c k  p r o p a g a t i o n  w i l l  o f  c o u r e e  d e p e n d  on t h e  
s t r e e a  l e v e l e  g e n e r a t e d  d u r i n g  o p e r a t i o n ,  a n d  i n  t h i s  c o n t e x t  i t  
s h o u l d  be  r e m e m b e r e d  t h a t  t h e  m o d e l  w i l l  be s u b j e c t e d  n o t  o n l y  t o  
c y c l i c  m e c h a n i c a l  l o a d i n g  b u t  a l e o  t o  t h e r m a l  e t r e s e i n g  d u r i n g  
w a r m i n g  a n d  c o o l i n g .  A t  t h e  i n i t i a l  m a t e r i a l s  s e l e c t i o n  s t a g e  o f  
t h e  w i n g  d e s i g n  i t  h a d  b e e n  a e s u m e d  t h a t  N i t r o n i c  4 0  w o u l d  be  
c a p a b l e  o f  g i v i n g  s a t i s f a c t o r y  s e r v i c e  i n  t h i s  r e s p e c t .  Now t h a t  
t h e  e x t e n t  o f  t h e  d e g r a d a t i o n  o f  t h e  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e e  o f  
N i t r o n i c  40 d u e  t o  s e n s i t i z a t i o n  a n d  t h e  p r e s e n c e  o f  d e l t a  f e r r i t e  
i e  more  f u l l y  a p p r e c i a t e d ,  t h e e e  a s s u m p t i o n s  w i l l  h a v e  t o  be 
s e r i o u s l y  r e c o n s i d e r e d .  

5 .3  F u r t h e r  t e e t e  o n  t h e  f r a c t u r e  t o u g h n e e e  o f  t h e  5 . 5 i n  
t h i c k  N i t r o n i c  40 p l a t e  

T h r o u g h o u t  t h i e  r e p o r t  w e  h a v e  u s e d  t h e  C h a r p y  i m p a c t  e n e r g y  
a s  a n  i n d i c a t i o n  o f  t h e  t o u g h n e s e  o f  N i t r o n i c  4 0 ;  i t  i e  i n d e e d  a  
c o n v e n i e n t  t e c h n i q u e  f o r  q u a l i t y  c o n t r o l  a n d  f o r  s i g n a l l i n g  
d e v i a t i o n s  f r o m  t h e  v a l u e s  e x p e c t e d  f r o m  a  g i v e n  g r a d e  o f  
m a t e r i a l .  I t  i s ,  h o w e v e r ,  o n l y  f r a c t u r e  t o u g h n e s e  m e a s u r e e e n t e  
t h a t  g i v e  m e a n i n g f u l  d a t a  t h a t  c a n  be  u s e d  q u a n t i t a t i v e l y  t o  
e e t a b l i r h  t h e  r e l a t i o n e h i p e  b e t w e e n  c r i t i c a l  f l a w  s i z e  a n d  
f r a c t u r e  e t r e e e .  The o r i g i n a l  d e s i g n  c r i t e r i o n  f o r  t h e  P a t h f i n d e r  
I m o d e l  w i n  f a c t  e p e l f j i e d  i n  term8 o f  a  minimum K I C  v a l u e  o f  
8 5  K e i . i n  ' 9 2  (93.5klPa.m ) a t  t h e  l o w e s t  o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e .  
A C h a r p y  i n p a c t  e n e r g y  2 5 f t . l b  ( 3 4 3 )  wae t a k e n  a s  e q u i v a l e n t  t o  
a  IC v a l u e  of 8 5 1 C r l . i n f f 2  b u t  t h e  v a l i d i t y  o f  t h e  c o r r e l a t i o n  
u  e  e 4 F 



i s  o p e n  t o  some d o u b t  an i t  was e r t a b l i s h e d  f o r  f e r r o u s  s t e e l s  i n  
w h i c h  t h e  f a i l u r e  m e c h a n i s m  c h a n g e r  f r o m  s h e a r  t o  c l e a v a g e  o v e r  
t h e  t r a n s i t i o n  t e m p e r a t u r e  r a n g e ,  a n d  n o t  f o r  a u s t e n i t i c  r t e e l s .  

On r e a l i z a t i o n  o f  t h e  e x t e n t  t o  w h i c h  t h e  C h a r p y  i m p a c t  
e n e r g i e s  had  h e e n  l o w e r e d  by s e n s i t i r a t i o n  a n d  t h e  p r e s e n c e  o f  
d e l t a  f e r r i t e ,  LaRC d e c i d e d  t h a t  a s e r i e n  of  f r a c t u r e  t o u g h n e r s  
t e s t s  s h o u l d  be c a r r i e d  o u t  on t h e  5 . 5 i n  N i t r o n i c  4 0  p l a t e .  T h o s e  
w e r e  t o  i n c l u d e  f u l l  s i r e  K I C  a s  well a s  c o m p a c t  t e n r i o n  s p e c i m e n s  
a n d  be t a k e n  f r o m  m a t e r i a l  r e p r e s e n t a t i v e  of  t h e  v a r i o u s  d e g r e e s  
o f  s e n s i t i z a t i o n  i n  w h i c h  t h i s  p l a t e  was known t o  e x i s t .  The  
a v a i l a b i l i t y  of t h e s e  r e s u l t s ,  t o g e t h e r  w i t h  t h e  C h a r p y  i m p a c t  
d a t a  a l r e a d y  o b t a i n e d ,  w i l l  i n  t u r n  e n a b l e  t h e  v a l i d i t y  o f  t h e  
c o r r e l a t i o n  e x p r e s s i o n  t o  be t e s t e d  f o r  s e n s i t i z e d  a u s t e n i c  
s t a i n l e s s  e t e e l e .  

I t  s h o u l d ,  h o w e v e r ,  be n o t e d  t h a t  t h e  r e m a r k s  made e a r l i e r  
a b o u t  t h e  d i s t r i b u t i o n  a n d  o r i e n t a t i o n  o f  t h e  d e l t a  f e r r i t e  a l s o  
a p p l y  t o  t h e  f r a c t u r e  t o u g h n e s s  t e s t s .  I n  p a r t i c u l a r  t h e  r e s u l t s  
w i l l  h a v e  t o  be i n t e r p r e t e d  b e a r i n g  i n  mind t h e  amount  a n d  
o r i e n t a t i o n  o f  t h e  f e r r i t e  i n  t h e  z o n e  t h r o u g h  w h i c h  t h e  c r a c k  
p r o p a g a t e s .  I n  t h i s  c o n t e x t  i t  is b e l i e v e d  t h a r  t h e  f r a c t u r e  
t o u g h n e s s  e p e c i m e n s  w e r e  o b t a i n e d  f r o m  t h e  o f f c u t  l a b e l l e d  # l  i n  
F i g .  1 1  a n d ,  i n  v i e w  of  t h e  comments  i ? l u n t r a t e d  i n  F i g . 1 6  w i t h  
r e s p e c t  t o  t h e  d i s t r i b u t i o n  of  d e l t a  f e r r i t e  a c r o s s  t h e  a r e a  of  
t h e  p l a t e ,  i t  w i l l  be n e c e s s a r y  t o  c h e c k  t h a t  t h e  f e r r i t e  
d i s t r i b u t i o n  i n  o f f c u t  # l  i s  i n d e e d  t y p i c a l  of  t h a t  i n  t h e  
c r i t i c a l l y  s t r e s s e d  r e g i o n  o f  t h e  P a t h f i n d e r  I w i n g .  

6 .  DELTA FERRITE - ITS POSSIBLE REMOVAL B Y  HEAT-TREATMENT 

6 . 1  I n i t i a l  h e a t  t r e a t m e n t s  a t  S o u t h a m p t o n  

A s  n o t e d  i n  S e c t i o n  4 ,  a l l  t h e  s a m p l e s  s t u d i e d  i n  t h i s  
p rogramme a p p e a r  t o  l i e  j u s t  i n s i d e  t h e  a u s t e n i t e  p h a s e  f i e l d  when 
t h e i r  ch romium a n d  n i c k e l  e q u i v a l e n t s  a r e  p l o t t e d  on t h e  
S c h a e f f l e r  d i a g r a m  of  F i g u r e  1 5 .  I f  t h i s  i s  i n  f a c t  c o r r e c t ,  i t  
s h o u l d  be p o s s i b l e  t o  remove  t h e  d e l t a  f e r r i t e  by a n  a p p r o p r i a t e  
h e a t - t r e a t m e n t  t h a t  would a l l o w  d i f f u s i o n  a n d  h o m o g e n i z a t i o n  of 
t h e  f e r r i t e  s t a b i l i z i n g  e l e m e n t e .  A c c o r d i n g l y ,  a  s e r i e s  of 
h e a t - t r e a t m e n t s  w e r e  c a r r i e d  o u t  a t  S o u t h a m p t o n  i n  A u g u s t  1 9 8 1  i n  
a n  a t t e m p t  t o  d i s c o v e r  w h e t h e r  o r  n o t  r e m o v a l  o f  d e l t a  f e r r i t e  by 
t h i s  t e c h n i q u e  was a  p r a c t i c a l  p r o p o e i t i o n .  S a m p l e  SH8 war  
h e a t - t r e a t e d  f o r  4 h o u r s  a t  1 8 3 0 F ( 1 0 0 0 C ) ,  SH9 f o r  4 .5  h o u r 8  a t  
2 1 9 0 F ( 1 2 0 0 C )  a n d  SHlO f o r  0 . 5 h r  a t  2 0 0 0 F ( 1 1 0 0 C )  f o l l o w e d  by 0 . 5 h r  
a t  2190F(12OOC) a n d  t h e n  1 h o u r  a t  2 3 7 0 F ( 1 3 0 0 C ) .  M e t a l l c g r a p h i c  
r e c t i o n e  w e r e  t a k e n  f r o m  t h e s e  s a m p l e s  a n d  t h e i r  m i c r o r t r u c t u r e s  
a r e  ehown i n  F i g u r e  25  a t  xlOO a n d  x 3 0 0 ,  t o g e t h e r  w i t h  t h a t  o f  t h e  
L a R C - r e n e i t i z e d  s p e c i m e n  SA. U n f o r t u n a t e l y ,  t h e r e  v a s  n o t  much 
d e l t a  f e r r i t e  i n  t h i s  p a r t  o f  t h e  p l a t e ,  b u t  n e v e r t h e l e r s  t h e  
1 8 3 0 F ( 1 0 0 0 C )  a n d  2 2 0 0 F ( 1 2 0 0 C )  h e a t - t r e a t m e n t s  w e r e  c l e a r l y  u n a b l e  
t o  remove  a l l  o f  t h e  f e r r i t e  p r e s e n t .  I t s  m o r p h o l o g y  seeme t o  
h a v e  b e e n  c h a n g e d  somewhat  by t h e  2 2 0 0 F ( 1 2 0 0 C )  h e a t  t r e a t m e n t  i n  
t h a t  t h e  o u t l i n e s  of  t h e  f e r r i t e  g r a i n s  seem t o  h a v e  become more 
r o u n d e d .  

I n  c o n t r a s t ,  s a m p l e  SH10, w h i c h  had  r e c e i v e d  1 h o u r  a t  



2370P(1300C) a s  w e l l  a8 s h o r t  p e r i o d r  a t  l o v e r  t e m y e r a t u r e a ,  
d e f i n i t e l y  a p p e a r e d  t o  c o n t a i n  more d e l t a  f e r r i t e  a f t e r  
h e a t - t r e a t m e n t  t h a n  b e f o r e .  F u r t h e r m o r e ,  i t s  a o r p h o l o a y  had 
changed  t o  a  l a r g e r  and more complex  form. I t  war t h e r e f o r e  
c o n c l u d e d  t h a t  a t  t h e  h i g h e r  t e m p e r a t u r e  of 2370F d e l t a  f e r t i t e  
a c t u a l l y  r e f o r m e d  f rom t h e  a u r t e n i t e  and  t h u r  h e a t - t r e a t m e n t  
t e m p e r a t u r e s  would have  t o  be l i m i t e d  t o  a b o u t  2200P(1200C)  i f  
f e r r i t e  removal  war t o  be a c h i e v e d .  

Whi le  a t  LaRC i n  August  and S e p t e m b e r  1981 ,  t h e  writer 
d i s c u r r e d  t h e  o c c u r r e n c e  of d e l t a  f e r r i t e  i n  N i t r o n i c  40  w i t h  t h e  
ARMCO S t a i n l e a s  S t e e l  R e s e a r c h  L a b o r a t o r i e r ,  It 
t r a n s p i r e d  t h a t  ARMCO h a s  a  l i m i t e d  amcunt of i n t e r n a l  r e s e a r c h  
l a b o r a t o r y  d a t a  on h e a t - t r e a t m e n t  c a r r i e d  o u t  on one  p a r t i c u l a r  
b a t c h  of  N i t r o n i c  40  t h a t  c o n t a i n e d  9% d e l t a  f e r r t t e .  A i n t e r n a l  
ARMCO r e p o r t  p r e p a r e d  i n  O c t o b e r  1976 ( R e f . 5 )  war r u ~ o e q u e n t l y  
r e c e i v e d  and i t  r e v e a l e d  t h a t  t h e i r  s t u d y  i n  f a c t  c o v e r e d  t h e  
f o l l o w i n g  g r a d e s  of s t a i n l e e s  r t e e l :  301 ,  3 0 4 ,  304L,  316 ,  316L,  
309 ,  302B, N i t r o n i c  3 3 ,  40  a n d  50 .  

The work was i n t e n d e d  t o  rhow t h e  e f f e c t  of v a r i o u r  
combina t  i o n s  of p r e s o a k i n g  t e a p e r a t u r e r  i n  t h e  r a n g e  
1800-2300F(980-1260C) and  so t ik ing  a t  2300 a n d  2380F ( 1 2 6 0  a n d  
1300C) on t h e  a s - c a s t  d e l t a  f e r r i t e  s t r u c t u r e .  Changes  were 
m o n i t o r e d  b o t h  m e t a l l o g r a p h i c a l l y  and by Magne-Cage ( R e f . 9 )  
r e a d i n g s  and f o r  t h e  p a r t i c u l a r  s ample  of N i t r o n i c  40  s t u d i e d ,  
c o m p l e t e  r emova l  of  t h e  f e r r i t e  was a c h i e v e d  a f t e r  4.5 h o u r s  a t  
2200F(1200C) o r  12.5 h o u r s  a t  2100F(1150C) .  I n t e r e r t i n g l y ,  a t  
h i g h e r  t e m p e r a t u r e s  t h e  f e r r i t e  s t a r t e d  t o  r e f o r m .  I t  was p o i n t e d  
o u t ,  however ,  t h a t  t h e s e  r e s u l t s  were o b t a i n e d  f o r  j u r t  one 
l a b o r a t o r y  m e l t e d  g r a d e ,  and t h a t  v a r i a t i o n s  i n  c h e i i c a l  
c o m p o r i t  i o n  be tween  d i f f e r e n t  p r o d u c t i o n  b a t c h e s  would p r o b a b l y  
a l t e r  t h e  t i m e s  and t e m p e r a t u r e s  r e q u i r e d  t o  remove t h e  d e l t a  
f e r r i t e .  

6 . 3  F u r t h e r  h e a t - t r e a t m e n t s  a t  Sou thampton  

A s  n o t e d  a b o v e ,  t h e  ARMCO t e s t s  were  c a r r i e d  o u t  on ac t -car t  
m a t e r i a l  w h e r e a s  o u r  s a m p l c s  b s v e  a l r e a d y  unde rgone  more o r  l e r r  
e x t e n s i v  . d e g r e e s  of d e f o r m a t i o n  d u r i n g  r o l l i n g .  T h u r ,  t a k i n g  
t o g e t h e r  t h e  f i n d i n g s  r e p o r t e d  by ARMCO and t h e  r e s u l t s  of t h e  
i n i t i a l  h e a t - t r e a t m e n t s  a t  Sou thampton ,  It  was d e c i d e d  t o  
h e a t - t r e a t  a t  2200F(1200C)  a r  many d i f f e r e n t  s a m p l e s  >f N i t r o n i c  
40 ae c o u l d  be r e a d i l y  o b t a i n e d .  T h e r e  r a m p l e r  have  a l r e a d y  been 
i d e n t i f i e d  i r i  T a b l e  5  and  F i g u r e s  2 6 ,  28 ,  2 9 ,  30  a n d  3 1  i l l u s t r a t e  
t h e  c h a n g e r  i n  m i c r o r t  r u c t u r e  b r o u g h t  a b o u t  by h e a t - t r e a t m e n t  
t i m e s  of 2  and  8 h o u r s  a s  compared t o  t h e  o r i g i n a l  r t r u c t u r e .  

B e f o r e  p r o c e e d i n g  t o  comment on t h e  i n d i v i d u a l  r e r u l t a ,  t h e  
s t r i k i n g l y  o b v i o u r  f a c t o r  common t o  a 1 1  t h e r e  r p e c i m e n a  i r  t h e  
e x t r e m e l y  l a r g e  i n c r e a r e  i n  g r a i n  s i z e  b r o u g h t  a b o u t  by t h e  h i g h  
t e m p e r a t u r e  h e a t - t r e a t m e n t .  T h e r e  c h a n g e r  were  u e a a u r e d  by t h e  
t e c h n i q u e  of c o m p a r i n g  p h o t o g r a p h r  of t h e  m i c r o r t  r u t t u r e r  a t  xlOO 
w i t h  a  r e r t e r  of g r a d e d  r t a n d a r d  g r a i n  r i t e  c h a r t 8  i n d e x e d  f rom 



No..! := 8.  For even l a r g e r  g r a i n  r i s e r ,  i t  i r  n e c e r r a r y  t o  make 
t h e  compar i ronr  a t  x S O ,  i n  which c a r e   rain r i t e  numbers of 00 and 
0  a r e  r e p o r t e d  when matched t o  r t a n d r r d  c h a r t  n u o b r r r  1 and 2 .  

The r e r u l t r  of t h e r e  mearurementr a r e  g i v e n  i n  Table  10, and 
i n  many c a r e r  two g r a i n  r i z e  numbers a r e  e n t e r e d  due t o  t h e  ran8e  
of g r a i n  r i s e r  p r e s e n t ,  In  t h e  two sampler  t aken  from t h e  5.Sin 
p l a t e ,  D and W ,  t h e  g r a i n  r i t e r  a f t e r  8  h o u r s  a t  2200F a r e  roo 
l a r g e  even t o  be d e o c r i b e d  by t h e  00 c l a r r i f  i c a t i o n .  T h i r  i r  
p o r r i b l y  becaure  t h e r e  i r  l e e s  d e l t a  f e r r i t e  t o  r e a t r i c t  g r a v t h  of 
t h e  a u r t e n i t e  g r a i n r ,  a s  t h e  s m a l l e s t  amount of g r a i n  growch r e c a r  
t o  have taken p l a c e  i n  t h e  ba r  sample which a180 had t h e  l a r g s r t  
c o n c e n t r a t i o n  of f e r r i t e .  

Some a p p r e c i a t i o n  of the  s i z e  of theme very  l a r g e  g r a i n 8  s a y  
be ga ined  from the  appearance  in  F igure  2 7  o f  t h e  f w . 1 .  ; a r e  ru r i ' ace  
of a  Charpy bar  c u t  from sample DH2 and t e s t e d  a t  - - The 
impact e n e r g i e s  o b t a i n e d  from t h e a e  t e r t r  a r e  a180 - . . '  .b 
i n t e r e s t i n g  a r  the  r e s u l t s  g iven  i n  Tab le  8 show. : 2 %  , t e  be ing  
quenched i n t o  l i q u i d  n i t r o g e n  a f t e r  h e a t  t r e u t m e n t ,  - : h a r e f o r e  
d e r e n r i t i z e d ,  t h e  energy abrorbed  by t h e  l o n g i t u d i n a l  rpecimens 
DHLl and 2 i s  s i g n i f i c a n t l y  lower than  t h a t  of t h e  c o r r e r p o n d i n g  
d e s e n s i t i z e d ,  but s m a l l e r - g r a i n e d ,  ramplef SHL 1 ,  2  and 3. I n  
c o n t r a s r ,  the  t r a n s v e r s e  samples D H T  1  and 2 c u t  from t h e  l a r g e  
g r a i n  m a t e r i a l  a r e  tougher  than the  c o r r e s p o n d i n g  s m a l l  g r a i n  
sample r  SHT 1, 2  and 3 .  Fur the rmore ,  d e r p i t e  t h e  l i q u i d  n i t r o g e n  
quench a f t e r  h e a t - t r e a t m e n t  , the  f r a c t u r e  s u r f a c e  shown i n  F igure  
27 has a  h i g h l y  i n t e r g r a n u l a r  look abou t  i t ,  a  c h a r a c t e r i r t i c  not 
u s u a l l y  expec ted  from a  d e s e n s i t i z e d  a u s t e n i t i c  r t c e l .  

Magne Cage measurements were a l s o  made on t h i e  s e r i e s  of 
samples  i n  o r d e r  t o  g i v e  an independent  i n d i c a t i o n  of tk- amount 
of d e l t a  f e r r i t e  p r e s e n t .  These r e s u l t s  a r e  g iven  i n  Tab le  11 i n  
t e rms  of f e r r i t e  number, which f o r  :he l e v e l 8  concerned a r e  
e q u i v a l e n t  t o  volume p e r c e n t a g e  of f e r f i t e .  Many of t h e  r e a d i n g s  
a r c  a t  t h e  l i m i t  of s e n s i t i v i t y  of t h i r  t e c h n i q u e  which i r  about  
0.1 and when c a r r y i n g  ou t  t h e  mearurements i t  war a l r o  n o t i c e a b l e  
t h a t  a t  f e r r i t e  numbers of l e s s  than 0.5 t h e  r e a d i n g s  v a r i e d  wi th  
p o r i t i o n ,  probably  a  r e f l e c t i o n  of t h e  s c a t  t e r e d  d i e t r i b u t i o n  of 
t h e  d e l t a  f e r r i t e  i n  t h e s e  a lmost  f u l l y  a u s t e n i t i c  sampler .  I t  
can be seen  t h a t  t h e  Magne Gage r e a d i n g s  r u p p o r t  the  c o n c l u s i o n r  
a l r e a d y  drawn from t h e  m e t a l l o g r a p h i c  examina t ion .  I n  p a r t i c u l a r ,  
rampler  S and D both  were shown t o  c o n t a i n  on ly  about  0.3% f e r r i t e  
i n  t h e  a e - r e c e i v e d  c o n d i t i o n ,  a l t h o u g h  t h e  d e s e n s i t i z e d  Charpy 
barn seem t o  have been c u t  from an a r e a  wi th  about  0.4 t o  0.5% 
f e r r i t e .  There war a  s m a l l  d e c r e a s e  t o  0.22% a f t e r  t h e  8 hour  
t r e a t m e n t  a t  2200F but a  s i g n i f i c a n t  r i r e  t o  1.36X a s  a  r e e u l t  of 
t h e  2370F t r e a t m e n t  in which the  m e t a l l o g r a p h i c  r e r u l t r  had 
s u g g e s t e d  r e f o r m a t i o n  of t h e  d e l t a  f e r r i t e .  

The comment made e a r l i e r  about the  h i g h e r  f e r r i t e  c o n t e n t  of 
t h e  W rpecimenr  taken from near  t h e  l e a d i n g  edge of the  P a t h f i n d e r  
r i n g  is a l s o  conf i rmed by the  Hagne Cage r e a d i n y r ,  which remain 
h i g h  even a f t e r  the  2200F h e a t - t r e a t m e n t .  Both the  HcDonnell 
Douglar 1.25in p l a t e  and t h e  Lrng ley  1 .0 in  p l a t e  have low f e r r i t e  
c o n t e n t .  s i m i l a r  to  t h o r e  of Sampler S and D ,  and t h e  22OOF 
h e a t - t r e a t m e n t s  Been t o  c a u r e  a  s l i g h t  J e c r e a r e  i n  f e r r i t e  number. 
The m e t a l l o g r a p h i c  o b r e r v a z i o n r  on t h e  bar  Sample B a r e  a l r o  



c o n f i r m e d  by t h e  Magne C a g e  r e a d i n g a  w h i c h  show t h e  h i g h e a t  
p e r c e n t a g e  of  d e l t a  f e r r i t e  i n  a n y  of  o u r  r a m p l e a ,  2.5 t o  4 .7%.  
H e a t - t r e a t m e n t  a t  2 2 0 0 F  aeema t o  c a u a e  a d e f i n i t e  d e c r e a r e ,  b u t  
e v e n  a f t e r  t h e  8 h o u r  t r e a t m e n t ,  t h e r e  war  s t i l l  n e a r l y  3 %  f e r r i t e  
p r e a e n t  . 

The t a r e  w i t h  w h i c h  Magne-Cage r e a d i n g s  c a n  be  o b t a i n e d  
a u g g e a t a  t h a t  i t  would be w o r t h  c a r r y i n g  o u t  a  m a g n a t i c  s u r v e y  of 
t h e  v a r i o u a  p a r t a  o f  t h e  P a t h f i n d e r  1 m o d e l  t o  d e t e r m r . . e  how much 
d e l t a  f e r r i t e  i s  w h e r e .  G i v e n  t h e  u n l i k e l i h o o d  of b e i n g  a b 4 e  t o  
remove  t h e  f e r r i t e  by h e a t - t r e a t m e n t  i t  r h o u l d  a t  l e a a t  be 
w o r t h w h i l e  f i n d i n g  o u t  w h e r e  i t  is m o s t  c o n c e n t r a t e d  a n d  h e n c e ,  
l i k e l y  t o  c a u a e  moa t  harm.  

6.4 C u r r e n t  p o a i t i o n  

The p r a c t i c a l  i m p l i c a t i o n s  of  t h e  r e e u l t a  d i a c u o r e d  r o  f a r  i n  
t h i a  u e c t i o n  a r e  t h a t  i t  i r  g o i n g  t o  be e x t r e a :  l y  d i f f i c u l t ,  i f  
n o t  c o m p l e t e l y  i m p o r a i b l e ,  t o  remove  t h e  d e l t a  f ~ r r i t e  f r o m  t h e  
e x i a t i n g  a t o c k a  o f  N i t r o n i c  40  c u r r e n t l y  h e l d  a  LaRC and  o t h e r  
o r g a n i z a t i o n a  b u i l d i n g  m o d e l r  f o r  c r y o g e n i c  wind  t u n s - l a .  
F u r t h e r m o r e ,  a n y  s u c h  h e a t - t r e a t m e n t s  h a v e  t o  t a k e  p l a c e  a t  
t e m p e r a t u r e a  w h i c h  c a u s e  v e r y  e x t e n s i v e  g r a i n  g r o w t h .  The 
j u a t i f  i c a t i o n  f o r  f u r t h e r  work i n  t h i s  d i r e c t i o n  w i l l .  h o w e v e r ,  
d e p e n d  on w h e t h e r  i t  i s  c o n s i d e r e d  t h a t  m e t e r i a l  w i t h  s u c h  l a r g e  
g r a i n a  would  be g e n e r a l l y  a c c e p t a b i e  f o r  u a e .  F o r  e x a m p l e ,  

- w i l l  i t  n a c h i n e  s a t i a f a c t o r i l y ?  - w i l l  i t  be d i m e n s i o n a l l y  a t a b l e  on c r y o c y c l i n g  
i n t o  l i q u i d  n i t r o g e n ?  - w i l l  t h e  t h e r m a l  e x p a n u i o n  c a u s e  a n i s o t r o p i c  
c h a n g e r  i n  d i m e n s i o n s  t h a t  would  i n t e r f e r e  
w i t h  t h e  a e r o d y n a m i c  measurements? - w i l l  t h e  m e c h a ~ l i c a l  p r o p e r t i e r  be a n y  b e t t e r  
t h a n  t h o r e  of  t h e  e x i s t i n g  m a t e r i a l ?  

I n s t i n c t i v e l y ,  o n e  f e e l s  t h a t  t h e r e  mus t  be p r o b l e m s  w i t h  
s u c h  v e r y  l a r g e  g r a i n e d  m a t e r i n l  a n d ,  e v e n  i f  t h e r e  a r e  no s e r i o u s  
problems, w i l l  t h e  a d v a n t a g e s  be a u f f i c i e n t  t o  j u a t i f y  t h e  
c o n r i d e r a b l e  e f f o r t  a n d  e x p e n s e  i n v o l v e d ?  W h i l e  p r e s u m i n g  t h a t  
t h e  a n s w e r  t o  t h i s  q u e a t i o n  w i l l  be n o ,  i t  is  p r o b a b l y  w o r t h w h i l e  
c a r r y i n g  o u t  aoma f u r t h e r  t e r t r  on t h i a  m a t e r i a l  t o  f i n d  o u t  more 
a b o u t  i t 8  m a c h i n a h i l i t y ,  d i m e n s i o n a l  s t a b i l i t y  and  m e c h a n i c a l  
p r o p e r t i e r .  A c c o r d i n g l y ,  a  a a m p l e  a b o u t  2 i n .  x  2111. x  5 . 5 i n .  
t h i c k  i a  b e i n g  r e t u r n e d  t o  LaRC f o r  f u r t h e r  t e s t a .  

R e g a r d l e a a  o f  w h a t  may be t h e o r e t i c a l l y  p o a t i i b l e  f r o m  a n  
a p p r o p r i a t e  a t  r i e r  o f  h e a t - t r e a t m e n t a ,  i t  i r  a c c e p t e d  t h a t  t h e  
f i n a l  d c c i a t o n r  h a v e  t o  be made i n  r n  e n g i n e e r i n g  e n v i r o n m e n t  a n d  
t h a t  i t  i a  t h e r e f o r e  a  realistic, b a l a n c e d  j u d g e m e n t  t h a t  i r  b e i n g  
r o u g h t  f o r  t h e  P a t h f i n d e r  I programme.  N e v e r t h e l e a s ,  i n  a n y  



c r y o g e n i c  l o a d  b e a r i n g  a p p l i c a t i o n ,  i t  i s  a x i o m a t i c  t h a t  t o u g h n e a r  
muet be maximized a s  f a r  a s  p o o s i b l e  i n  o r d e r  t o  p r o t e c t  b o t h  l i f e  
and  t h e  s t r u c t u r e  c o n c e r n e d .  I n  t h e  c a s e  of t h e  P a t h f i n d e r  1 
model ,  i t s  o p e r a t i o n  a t  t h e  l o w e s t  d e s i g n  t e m p e r a t u r e  w i t h  t h e  
N i t r o n i c  40 i n  s u ~ h  a  s e v e r e l y  d e g r a d e d  s t a t e  would pose  a s e r i o u s  
r i s k  of  damage t o  t h e  model ,  and z ? r e  i m p o r t a n t l y  t o  t h e  NTF 
t u n n e l  i t s e l f .  A t  t h i s  l a t e  s t a g e ,  i t  a p p e a r s  t h a t  t h e r e  a r e  
r e l a t i v e l y  few o p t i o n s  open and t h e  f o l l o w i n g  a r e  some of t h e  
a r g u m e n t s  f o r  and a g a i n s t  t h e  more o b v i o u s  p o s s i b i l i t i e s .  - 

7.1  Run t h e  model  a t  t e m p e r a t u r e s  a b o v e  t h e  minimum d e s i g n  
p o i n t  

'8 t h e  t o u g h n e s s  of most s e n s i t i z e d  a u s t e n i t i c  s t a i n l e s s  
s t e e l ,  w i t h  and w i t h o u t  i e l t a  f e r r i t e  d e c r e a s e s  a t  l ower  
t e m p e r a t u r e s ,  o p e r a t i o n  s h o u l d  be a d e q u a t e l y  s a f e  a t  some 
t e m p e r a t u r e  below a m ' i e c t  t h a t  would have  t o  be d e t e r m i n e d  i n  t h e  
l i g h t  of more d e t a i l e d  knowledge  of  t h e  t e m p e r a t u r e - t o u g h n e a e  
r e l a t i o n s h i p .  T h i s  would a l l o w  e x p e r i e n c e  of g e n e r a l  o p e r a t i n g  
p r o c e d u r e s  t o  be b u i l t  up and a l s o  s h o u l d  p e r m i t  v a l i d  a e r o d y n a m i c  
d a t a  t o  be o b t a i n e d  f o r  t h i s  r e s t r i c t e d  t e m p e r a t u r e  r a n g e .  

A g a i n s t  t h i s  a r e  t h e  d i s a d v a n t a g e s  of n o t  b e i n g  a b l e  t o  
e x p l o r e  t h e  f u l l  t e m p e r a t u r e  and p r e s s u r e  l i m i t s  of t h e  NTF 
d e s i g n .  F u r t h e r m o r e ,  i n  t h e  e v e n t  of a  t u n n e l  m a l f u n c t i o n  t h a t  
r e s u l t e d  i n  e x p o s u r e  of t h e  model t o  t e m p e r a t u r e s  c l o s e  t o  t h a t  of 
l i q u i d  n i t r o g e n ,  a  d a n g e r o u s  s i t u a t i o n  c o u l d  d e v e l o p  i f  t h e  
e m b r i t t l e d  model c o u l d  n o t  he r a p i d l y  u n l o a d e d .  

7 . 2  H e a t - t r e a t  t h e  model  t o  maximize  i t s  t o u g h n e s s  

From t h e  d e t a i l e d  e v i d e n c e  p r e s e n t e d  i n  t h e  e a r l i e r  s e c t i o n s ,  
2 t  i s  o b v i o u s  t h a t  t h e r e  a r e  two b a s i c  m e t a l l u r g i c a l  f a c t o r s  
r e s p o n s i b l e  f o r  t h e  p r e s e n t  d e g r a d e d  s t a t e  of t h e  model m a t e r i a l :  
s e n s i t i z a t i o n  and d e l t a  f e r r i t e .  

I n  t h e  l a t t e r  c a s e ,  i t  i s ,  i n  o u r  v i ew ,  u n r e a l i s t i c  t o  e x p e c t  
t o  be a b l e  t o  e f f e c t  any  s u b s t a n t i a l  c h a n g e s  i n  d e l t a  f e r r i t e  
l e v e l s  w i t h o u t  i n c u r r i n g  u n a c c e p t a b l y  l a r g e  i n c r e a s e s  i n  g r a i n  
s i ~ e ,  and a l s o  p o s s i b l y  m a c h i n i n g  and d i m e n s i o n a l  s t a b i l i t y  
p rob lems .  I t  is t h e r e f o r e  recommended t h a t  s u c h  h e a t - t r e a t m e n t s  
a r e  d i s c o u n t e d  a s  u n r e a l i s t i c .  

On t h e  o t h e r  hand ,  we b e l i e v e  t h a t  i t  i s  p o s s i b l e  t o  
enhance  s i g n i f i c a n t l y  t h e  t o u g h n e s s  of t h e  m a t e r i a l ,  t o  
a  l e v e l  i n  f a c t  h i g h e r  t h a n  t h e  minimum a c c e p t a n c e  
c r i t e r i o n  o r i g i n a l l y  c h o s e n  f o r  NTF mode l s .  T h i s  would 
i n v o l v e  a  c o m b i n a t i o n  of s o l u t i o n  h e a t - t r e a t m e n t s  a t  
1950F(1065C) f o l l o w e d  by c r y o q u e n c h i n g  i n  l i q u i d  
n i t r o g e n  t o  p r e v e n t  c a r b i d e  and s igma phase  f o r m a t i o n ,  
and p o s t  mach in ing  s t r e s s  r e l i e f  f o r  l o n g  p e r i o d s  i n  a  
vacuum o r  i n e r t  g a s  s h i e l d e d  f u r n a c e  a t  lOOOF(530C). 

I t  is n o t  y e t  ti10 l a t e  t o  a d o p t  t h i s  p h i l o s o p h y  and we 
b e l i e v e  t h a t  would o f f e r  t h e  b e s t  way o u t  of t h e  p r e s e n t  
d i f f i c u l t y .  



Argument  s a g a i n s  t t h i s  p h i l o s o p h y  i n c l u d e  t h e  f o l l o w i n g :  

- i t  is t o o  l a t e  t o  c h a n g e  t h e  r c h e d u l e :  i n  o u r  o p i n i o n ,  
l a t e r  a n d  b e t ~ e r  is  t o  be p r e f e r r e d  t o  "on time a n d  d e g r a d e d " .  

- c r y o q u e n c h i n g  m i g h t  c a u s e  v a r p a g e :  i t  m i g h t ,  b u t  i f  d o n e  
e a r l y  e n o u g h  i n  t h e  m a c h i n i n g  c y c l e  i t  c a n  be c o r r e c t e d .  A l s o ,  i t  
c o u l d  be a r g u e d  t h a t  c r y o c y c l i n g  b e t w e e n  room a n d  t h e  l o w e r  
o p e r a t i n g  t e m p e r a t u r e s  c o u l d  a l s o  c a u s e  t h e r m a l  d i o t o r t i o n .  I f  
s o ,  i t  is b e t t e r  t h a t  s u c h  d i s t o r t i o n  i s  c r e a t e d  d e l i b e r a t e l y  a t  
a n  e a r l y  s t a g e  s o  t h a t  i t  c a n  s t i l l  be r e m e d i e d .  

- i t  m i g h t  n o t  be p o s s i b l e  t o  o b t a i n  a d e q u a t e  p o s t - m a c h i n i n g  
s t r e s s  r e l i e f  w i t h  t h e  lOOOF(530C) t e m p e r a t u r e  c y c l e :  p o s s i b l y  
s o ,  b u t  o n l y  r e a l i s t i c  t e s t s  w i l l  p r o v e  t h e  p o i n t .  F u r t h e r m o r e ,  
i t  would p r o b a b i y  be p o s s l b l e  t o  r a i s e  t h e  t e m p e r a t u r e  t o  a b o u t  
lOSOF(566C) a n d  s t i l l  n o t  p r e c i p i t a t e  c a r b i d e s  d u r i n g  h o l d i n g  
t i m e s  a b o u t  10-12 h o u r s .  

C o n s i d e r i n g  t h e  v a r i o u s  c o m p o n e n t s  o f  t h e  P a t h f f n d e r  I m o d e l  
s e p a r a t e l y ,  i t  is  t h e  w i n g  t h a t  w i l l  e x p e r i e n c e  t h e  h i g h e s t  
a e r o d y n a m i c  l o a d i n g s .  I t  is t h e r e f  o r e  i n  o u r  o p i n i o n  p a r t i c u l a r l y  
i m p o r t a n t  t h a t  t h i s  m a t e r i a l  be g i v e n  t h e  maximum t o u g h n e s s  
p o s s i b l e .  I f  t h e  body i s  l e s s  h e a v i l y  s t r e s s e d  i t  m i g h t  be 
a c c e p t a b l e  t o  l e a v e  i t  u n - h e a t - t r e a t e d .  H o w e v e r ,  t h e  r o u n d  b a r  
f r o m  w h i c h  t h e  body was m a c h i n e d  h a d  t h e  h i g h e s t  d e l t a  f e r r i t e  
c o n t e n t  o f  a l l  t h e  N i t r o n i c  4 0  s a m p l e s  i n v e s t i g a t e d ,  a n d  t h e r e  
d o e s  n o t  seem t o  be a n y  C h a r p y  i m p a c t  d a t a  t h a t  would g i v e  a n  
i n d i c a t i o n  o f  t h e  t o u g h n e s s  o f  t h e  m a t e r i a l  i n  i t s  s t r e s s - r e l i e v e d  
s t a t e .  

7 . 3  E s t a b l i s h  e x p e r i m e n t a l l y  t h e  f r a c t u r e  t o u g h n e s s  o f  t h e  
d e g r a d e d  m a t e r i a l  

I n  s e c t i o n  5 . 3  i t  was n o t e d  t h a t  a n  e x p e r i m e n t a l  p rogramme 
h a d  b e e n  s e t  up a t  LaRC t o  d e t e r m i n e  t h e  f r a c t u r e  t o u g h n e s s  of  t h e  
d e g r a d e d  N i t r o n i c  40 b e i n g  u s e d  f o r  t h e  P a t h f i n d e r  I w i n g ,  a n d  
i n i t i a l  r e s u l t s  s u g g e s t  t h a t  t h e  t o u g h n e s s  i s  s i g n i f i c a n t l y  h i g h e r  
t h a n  t h e  minimum v a l u e  r e q u i r e d  f o r  m o d e l s  i n  t h e  NTF. A t h o r o u g h  
f r a c t u r e  m e c h a n i c s  a n a l y s i s  a n d  n o n - d e s t r u c t i v e  t e s t i n g  p rogramme 
w i l l  a l s o  be c a r r i e d  o u t  t o  d e t e r m i q e  t h e  r e l a t i o n s h i p  b e t w e e n  
w o r k i n g  s t r e s s ,  t o u g h n e s s  a n d  a c c e p t a b l e  f l a w  s i z e .  

8.SPECIFICATION A N D  PURCHASE OF MATERIALS FOR CRYOGENIC W I N D  - 
TUNNEL APPLICATIONS 

8.1 I n t r o d u c t i o n  

Most  m a t e r i a l s  a r e  n o r m a l l y  s u p p l i e d  t o  s p e c i f i c a t i o n s  t h a t  
a r e  b a s e d  on e i t h e r  c h e m i c a l  c o m p o s i t i o n ,  m e c h a n i c a l  p r o p e r t i e s  o r  
b o t h .  A d d i t i o n a l  r e s t r i c t i o n s  a r e  o f t e n  i m p o s e d  t o  mee t  more 
s p e c i f i c  r e q u i r e m e n t s  s u c h  a s  h a r d e n a b i l i t y ,  w e l d a b i l i t y  and  f r e e  
m a c h i n a b i l i t y ,  o r  i n c r e a s e d  y i e l d  s t  r e s s ,  f o r m a b i l i t y  o r  c o r r o s i o n  
r e s i s t a n c e .  S o m e t i m e s  t h e s e  a d d i t i o n a l  r e q u i r e m e n t s  a r e  i n d i c a t e d  
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by d i f f e r e n t  t y p e  n u m b e r s ,  a s  i n  t h e  3 2 1  a n d  3 7 t y p e s  of  
s t a i n l e s s  s t e e l  w h i c h  c o n t a i n  t i t a n i u m  a n d  n i o  ium t o  p r e v e n t  w e l d  
d e c a y ,  o r  t h e  molybdenum c o n t a i n i n g  t y p e  3 1 6  w i c h  is  m o s t  
r e s i s t a n t  t o  c o r r o s i o n  i n  s e a  w a t e r .  A l t e r n a t  v e l y ,  a n  a d d i t i o n a l  
q u a l i f y i n g  l e t t e r  is  a d d e d  t o  t h e  b a s i c  t y p e  a  i n  t h e  l o w  c a r b o n  
( < . 0 3 5 % )  304L,  o r  t h e  h i g h  p r o o f  ( . 2 %  n i t r o g e n  316N, g r a d e s  o f  
s t a i n l e s s  s t e e l .  

I 
The N i t r o n i c  4 0  e x a m i n e d  i n  t h i s  i n v e s t i g a t i o n  m e t  t h e  

c h e m i c a l  c o m p o s i t i o n  s p e c i f i c a t i o n s ,  a s  i n d i c a t e d  i n  T a b l e  1 ,  y e t  
i t  c o n t a i n e d  s i g n i f i c a n t  q u a n t i t i e s  o f  d e l t a  f e r r i t e  t h a t  s e v e r e l y  
l i m i t s  i t s  u s e  i n  t h e  a p p l i c a t i o n  f o r  whic!l i t  was p u r c h a s e d .  I t  
i s  t h e r e f o r e ,  i n  o u r  o p i n i o n ,  n e c e s s a r y  t o  f o r m u l a t e  more c l o s e l y  
t h e  s p e c i f i c a t i o n s  u n d e r  w h i c h  m a t e r i a l s  a r e  p u r c h a s e d  f o r  
c r y o g e n i c  wind  t u n n e l  a p p l i c a t i o n s .  A l t h o u g h  t h e  d e t a i l s  o f  t h e  
f o l l o w i n g  r e c o m m e n d a t i o n s  a r e  i n t e n d e d  t o  a p p l y  s p e c i f i c a l l y  t o  
N i t r o n i c  4 0 ,  t h e  s p i r i t  s h o u l d  a l s o  be c o n s i d e r e d  more g e n e r a l l y  
f o r  m a t e r i a l s  u s e d  i n  t h i s  m o s t  d e m a n d i n g  a p p l i c a t i o n .  

T h e r e  a r e  n u m e r o u s  p r e c e d e n t s  f o r  l a y i p s  down a d d i t i o n a l  
r e q u i r e m e n t s  f o r  more e x a c t i n g  a p p l i c a t i o n s ,  p a r t i c u l a r l y  i n  
a e r o s p a c e  a n d  m i l i t a r y  a p p l i c a t i o n s .  T h e r e  i s  a l s o  a  c r y o g e n i c  
p r e c e d e n t  i n  t h e  E . L . I .  ( E x t r a  Low I n t e r s t i t i a l )  g r h d e s  o f  
T i t a n i u m  a l l o y s  t h a t  had  T o  be :eveloped i n  o r d e r  t o  o v e r c o m e  t h e  
b r i t t l e n e s s  w h i c h  p r e v i o u s l y  h a d  made T i t a n i u m  a l l o y s  u n s u i t a b l e  
f o r  c r y o g e n i c  u s e .  

8 . 2  S u g g e s t e d  C r i t e r i a  f o r  N i t r o n i c  4 0  

( a )  C h e m i c a l  4 
i 

T h i s  c a n  r e m a i n  u n c h a n g e d .  
5 .. 

(b) M e c h a n i c a l  

T h i s  s h o u l d  i n c l u d e  r e a l i s t i c  v a l u e s  f o r  t h e  y i e l d  a n d  
u l t i m a t e  t e n s i l e  s t r e s s e s  and  p e r c e n t a g e  e l o n g a t i o n  a t  b o t h  room 
t e m p e r a t u r e  a n d  -320F .  I t  i s  a l s o  v i t a l  t h a t - a  C h a r p y  l m p a c t  
e n e r g y  i s  s p e c i f i e d  f o r  a  t e s t  a t  -320F .  T h i s  v a l u e  s h o u l d  be s e t  
h i g h  e n o u g h  t o  d e t e c t  d e g r a d i n g  c h a r a c t e r i s t i c s  s u c h  a s  
s e n s i t i z a t i o n  a n d  d e l t a  f e r r i t e  a n d  s h o u l d  be  o f  t h e  o r d e r  o f  
6 5 f t . l b S  a l t h o u g h  more work  n e e d s  t o  be c a r r i e d  o u t  b e f o r e  a n  
e x a c t  v a l u e  is  s p e c i f i e d .  

( c )  M e t a l l u r g i c a l  S t r u c t u r e  

T h e r e  s h o u l d  be a v e r y  low f i g u r e  p u t  on t h e  maximum a m o u n t  
o f  d e l t a  f e r r i t e  a c c e p t a b l e  r e g a r d l e s s  of  w h e t h e r  t h e  c h e m i c a l  and  
m e c h a n i c a l  s p e c i f i c a t i o n s  a r e  m e t .  M e t a l l o g r a p h i c  t e c h n i q u e s  o f  
d e t e c t i o n  a r e  s e n s i t i v e  down t o  l e v e l s  of  < I X  b u t  a t  t h e s e  l i m i t s  
t h e  p r o b l e m  becomes  somewhat  s t a t i s t i c a l  i n  n a t u r e  a n d  d e p e n d s  on 
how r e p r e s e n t a t i v e  t h e  s a m p l e s  a r e  o f  t h e  r e s t  of  t h e  m a t e r ' a i .  
M e t a l l o g r a p h i c  t e c h n i q u e s  a r e  a l s o  c a p a b l e  o f  d e t e c t i n g  c a r b i d e  
a n d  c i g m a  p h a s e  p r e c i p i t a t i o n  a n d  would  o f f e r  a  c r o s s - c h e c k  on t h e  
i m p a c t  t e s t  r e s u l t s .  



( d )  M a g n e t i c  

Magne C a g e  a n d  o t h e r  m a g n e t i c  m e a s u r i n g  t e c h n i q u e s  are 
c a p a b l e  o f  d e t e c t i n g  d e l t a  f e r r i t e  a n d  o t h e r  f e r r o  m a g n e t i c  p h ~ a a s  
p r e s e n t  down t o  l e v e l s  o f  a b o u t  0.1 t o  0.2%. They  a r e  a180 q u  c k  
a n d  c h e a p  a n d  t h e r e f o r e  c a p a b l e  o f  u s e  f o r  r o u t i n e  q u a l i t y  c o n t r o l  
w o r k  t o  c h e c k  m a t e r i a l  a t  t h e  " a s - r e c e i v e d "  s t a g e .  

8 . 3  I m p l e m e n t a t i o n  

A l t h o u g h  we h a v e  no f i g u r e s  on  h a n d  t o  p r o v e  t h e  p o i n t ,  i t  is  
h i g h l y  p r o b a b l e  t h a t  i n  m o s t  a p p l i c a t i o n s  r e l a t e d  t o  c r y o g e n i c  
w i n d  t u n n e l s ,  t h e  c o s t  of  t h e  b a s i c  m e t a l  is  a s m a l l  f r a c t i o n  of  
t h e  t o t a l  c o s t .  I f  t h i s  I s  i n d e e d  t h e  case ,  t h e n  a d d i t i o n a l  
c h a r g e s  n e c e s s a r y  t o  e n s u r e  t h a t  a p r o j e c t  s t a r t s  o f f  w i t h  premium 
q u a l i t y  m a t e r i a l  wouid  be a w o r t h w h i l e  i n s u r a n c e  p o l i c y  t o  p r e v e n t  
s u b s e q u e n t  l o s s e s  a n d  d e l a y s ,  o r  e v e n  t h e  p o s s i b l e  n e e d  t o  r e s t a r t  
t h e  w h o l e  p r o j e c t  . 

The f o l l o w i n g  m e a s u r s s  a r e  s u g g e s t e d  i n  o r d e r  t o  h e l p  
i m p l e m e n t  a  p o l i c y  of  p u r c h a s i n g  t o p  q u a l i t y  m a t e r i a l s  f o r  t h e  
c r y o g e n i c  w i n d  t u n n e l  mode l  p rogramme:  

1 )  I f  p o s s i b l e  t h e  p u r c h a s e  of  s u c h  m a t e r i a l s  s h o u l d  be 
c o - o r d i n a t e d  by a  s m a l l  g r o u p  t h a t  h a s  a d e q u a t e  k n o w l e d g e  a n d  
t e c h n i c a l  back-up  f o r  t h e  t a s k .  

2 )  The p e r s o n ( s )  d e s i g n a t e d  s h o u l d  b u i l d  up c o n t a c t s  a t  a 
h i g h  t e c h n i c a l  a n d  s a l e s  l e v e l  i n  s u p p l i e r s  s u c h  a s  ARMCO, 
CARPENTER, US STEEL, e t c .  When m a t e r i a l  is r e q u i r e d ,  t h e s e  
c o n t a c t s  s h o u l d  be t o l d  i n  d e t a i l  t h e  a p p l i c a t i o n  f o r  w h i c h  t h e  
m a t e r i a l  is r e q u i r e d  a n d  a n y  s p e c i a l  p r o b l e m s  t h a t  m i g h t  a r i s e .  
T h e s e  r e q u i r e m e n t s ,  a n d  t h e  o f f e r s  a n d  t e c h n i c a l  a d v i c e  r e c e i v e d ,  
s h o u l d  be w r i t t e n  down a n d  f i l e d .  A g r e e m e n t  i n  w r i t i n g  s h o u l d  be  
o b t a i n e d  f o r  s u p p l y i n g  t o  t h e  c r i t e r i a  i n d i c a t e d  a b o v e .  

3 )  D o c u m e n t a t i o n  r e l a t i n g  t o  p u r c h a s e  of  m a t e r i a l  s h o u l d  
s p e c i f y  t h e  u s e  t o  w h i c h  i t  w i l l  be p u t  a n d  t h e  c r i t e r i a  by w h i c h  
i t  w i l l  be a c c e p t e d .  

4 )  The m a t e r i a l  s h o u l d  be f i n a l l y  a c c e p t e d  o n l y  a f t e r  t h e  
c r i t e r i a  l i s t e d  a b o v e  i n  S e c t i o ~ .  8 . 2  h a v e  b e e n  c h e c k e d  e i t h e r  by 
t h e  p u r c h a s e r  o r  by a n  a p p r o v e d  i n d e p e n d e n t  test  h o u s e .  

5 )  I t  s h o u l d  be c l e a r l y  r e c o g n i s e d  t h a t  s u c h  a  p o l i c y  w i l l  
p r o b a b l y  make some p o t e n t i a l  s u p p l i e r s  u n w i l l i n g  t o  t e n d e r  f o r  
m a t e r i a l  a n d  t h a t  t h o s e  who do w i l l  e x p e c t  a p remium p r i c e  f o r  
m a t e r i a l  o f  s u c h  p r o v e n  q u a l i t y .  I t  i . 3 ,  h o w e v e r ,  o u t  b e l i e f  t h a t  
t h i s  a d d i t i o n a l  money would  be v e r y  w e l l  s p e n t  a n d  go  a  l o n g  way 
t o w a r d s  a v o i d i n g  t h e  p r o b l e m s  t h a t  h a v e  a l r e a d y  a r i s e n  w i t h  t h e  
e x i s t i n g  N i t r o n i c  40 .  

8 .  THE USE OF NITRONIC 4 0  I N  OTHER CRYOGENIC APPLICATIONS 

The d r i v i n g  f o r c e s  b e h i n d  t h e  a d v a n c e s  i n  u n d e r s t a n d i n g  o f  



t h e  p r o p e r t i e s  o f  m a t e r i a l s  a t  c r y o g e n i c  t e m p e r a t u r e s  t h a t  h a v e  
t a k e n  p l a c e  o v e r  t h e  l a s t  few d e c a d e m ,  h a v e  come f r o m  e numE.r  - f  
d i f f e r i n g  t e c h n o l o g i c a l  p r o j e c t 8  i n c l u d i n g  n u c l e a r  w e a p o n s ,  
c r y o g e n i c a l l y  f u e l l e d  r o c k e t s ,  h i g h  e n e r g y  n u c l e a r  p h y s i c r  a n d  
l i q u e f i e d  n a t u r a l  g a s  t r a n s p o r t  a n d  s t o r a g e .  A t  p r e s e n t  t h e  
i m p e t u s  f o r  f t t r t h e r  d e v e l o p m e n t s  a p p e a r s  t o  come l a r g e l y  f r o m  t h e  
f i e l d  o f  n u c l e a r  f u s i o n  a n d  t h e  n e e d  t o  b u i l d  v e r y  l a r g e  
s u p e r c o n d u c t i n g  m a g n e t s  t o  c o n t a i n  a n d  s h a p e  t h e  n u c l e a r  p l a s m a .  

Many o f  t h e  p r o p e r t i e s  r e q u i r e d  o f  m a t e r i a l s  u t i l i r e d  i n  
t h e s e  a a g n a t ~  a r e  s i m i l a r  t o  t h o s e  n e e d e d  f o r  c r y o g e n i c  witko 
t u n n e i  a p p l i c a t i o n s ,  J n  n - r t i c u l a r  t h e  n e e d  f o r  h i g h  s t r e n g t h  a n d  
r o u g h n e s s  a t  t h e  low o p e r a t i n g   emp per at-~res, a l t h o u g h  t h e y  do n o t ,  
i n  g e n e r a l ,  r e q u i r e  t h e  v e r y  f i n e  s u r f a c e  f i c i s h e s  d e a c *  ' -! of  
a e r o d y n a m i c  m o d e l s .  Most  of  t h e  m a t e r i a l s  e v a l u a t e d  f o r  t h e  
c o n s t r u c t i o n  o f  P a t h f i n d e r  I w e r e  a l s o  tori. ' d e r e a  f o r  t h e s e  
p r o j e c t s  a n d  i n  a t  l e a s t  two c a s e s ,  t h e  W e s t i n g h o u s e  L a r g e  C o i l  
( R e f .  7 )  a n d  t h e  L a w r e n c e - L i v e r m o r e  HFTF Magnet  ( R e f .  8) ,  N i t r o n i c  
40 was t h e  c h o s e n  m a t e r i a l .  I n  b o t h  c a s e s ,  h o w e v a r ,  p r o b l e m s  
a r o s e  d u r i n g  f a b r i c a t i o n  w h i c h  r e s u l t e d  i n  t h e  a b a n d o n m e n t  o f  
N i t r o n i c  4 0  a n d  t h e  s u b s t i t u t i o n  o f  a l t e r n a t i v e  m a t e r i a l s .  

I n  t h e  c a s e  o f  t h e  m a t e r i a l  u s e d  f o r  s h e a t h i n g  t h e  
s u p e r c o n d u c t i n g  w i n d i n g s ,  t h e  r e q u i r e m e n t s  d i f f e r e d  f r o m  t h o s e  
n e e d e d  f o r  wind t u n n e l  m o d e l s  i n  t h a t  t h e  s h e a t h  was made f r o m  
1.6mm t h i c k  N i t r o n i c  4 0  a u t o g e n e o u a l y  G.T.A. w e l d e d  t o  f o r m  a  
p r e s s u r e  t i g h t  c o n t a i n e r  a r o u n d  t h e  c o n d u c t o r s .  The w h o l e  
c  ducto or e s s e m b l y  was t h e n  c o i l e d  a n d  h e a t - t r e a t e d  a t  7 0 0 C ( 1 3 0 0 F )  
f,t 30 h o u r s  t o  f o r m  t h e  s u p e r c o n d u c t t n g  Nb3Sn compound by a 
r e a c t i o n  a n n e a l .  A s e v e r e  l o s s  o f  d u c t i l i t y  r e s u l t i n g  f r o m  t h i s  
h e a t - t r e a t m e n t  was f o u n d  t o  be d u e  m a i n l y  t o  t h e  c o n v e r s i o n  o f  
d e l t a  f e r r i t e  i n  t h e  w e l d  z o n e  i n t o  s i g m a  p h a s e  a n d  a u s t e n i t e ,  b u t  
t h e  p a r e n t  m e t a l  was a l s o  s i g n i f i c a n t l y  d e g r a d e d .  T h e s e  f i n d i n g s  
m a t c h  v e r y  c l o s e l y  t h e  r e s u l t s  o u t l i n e d  i n  S e c t i o n  3 . 7  o f  t h i s  
r e p o r t .  

O t h e r  a p p l i c a t i o n s  i n  w h i c h  t h e  N i t r o n i c  40  was t o  be u s e d  i n  
t h i c k e t  s e c t i o n s  a l s o  r a n  i n t o  p r o b l e m s  d u e  m a i n l y  t o  t h e  p r e s e n c e  
o f  d e l t a  f e r r i t e .  F u r t h e r  d e t a i l s  of  t h e s e  c a s e s  a r e  s t i l l  b e i n g  
g a t h e r e d  a n d  w i l l  be a v a i l a b l e  f o r  a f u t u r e  r e p o r t .  

One o t h e r  s i g n i f i c a n t  t r e n d  w o r t h  n o t i n g  i n  t h i s  c o n t e x t  is  
t h e  l a r g e  amount  o f  work t a k i n g  p l a c e  b o t h  i n  t h e  U.S.A .  and  J a p a n  
on  t h e  d e v e l o p m e n t  of  o t h e r  h i g h  m a n g a n e s e  h i g h - n i t r o g a n  s t a i n l e s s  
s t e e l s .  The h i g h e r  m a n g a n e s e  l e v e l s  a r e  n e e d e d  t o  i m p r o - e  t h e  
f o r m a b i l i t y  o f  t h e s e  s t e e l s  t h a t  wollld o t h e r w i s e  be i m p a i r e d  by 
t h e  h i g h  n i t r o g e n  l e v e l s  a d d e d  t o  i m p r o v e  t h e  p r o o f  s t r e s s e s .  
T h e s e  d e v e l o p m e n t s  s h o u l d  be m o n i t o r e d  c l o s e l y  t o  s e e  w h e t h e r  t h e y  
d o  e v e n t u a l l y  r e s u l t  i n  c o r m e r c i a l l y  a v a i l a b l e  q u a n t i t i e s  a n d  
p r o d u c t  f o r m s  l i k e l y  t o  be o f  i n t e r e s t  f o r  u s e  i n  t h e  c r y o g e n i c  
w i n d  t u n n e l  programme.  N e v e r t h e l e s s ,  o n e  o f  t h e  m a j o r  l e s s o n s  t o  
be  l e a r n e d  f r o m  t h e  p r o b l e m s  e n c o u n t e r e d  w i t h  P a t h f i n d e r  I i s  t h e  
n e e d  f o r  v e r y  c a r e f u l  s p e c i f i c a t i o n  a n d  q u a l i t y  c o n t r o l  of t h e  
p r o d u c t i o n  m a t e r i a l  t o  e n s u r e  t h a t  i t  a l s o  a c h i e v e s  t h e  m e c h a n i c a l  
p r o p e r t i e s  d e m o n s t r a t e d  by t h e  p r e - p r o d u c t i o n  m a t e r i a l  a n d  q u o t e d  
i n  t h e  m a n u f a c t u r e r s  t e c h n i c a l  l i t e r a t u r e .  

F i n a l l y ,  i t  is  a l s o  w o r t h  n o t i n g  t h a t  i n  a  number  o f  c a s e s ,  
t h e  p r e c i p i t a t i o n - h a r d e n a b l e  a l l o y  A286 war  b a e d  a s  a r e p l a c e m e n t  



f o r  N i t r o n i c  40  i n  t h e  programmes n o t e d  a b o v e .  T h i s  a l l o y  h a s  
g i v e n  v e r y  r a t i s f a c t o r y  s e r v i c e  when u r e d  f o r  a i r f o i l  mode l s  i n  
t h e  0.3 m e t r e  T r a n s o n i c  C r y o g e n i c  T u n n e l  and  i t s  u s e  f o r  f u t u r e  
NTF mode l s  must be v e r y  s e r i o u s l y  c o n s i d e r e d .  

10 .  CONCLUSIONS 

1. A c o m p r e h e n s i v e  s t u d y  h a s  been  c a r r i e d  o u t  t o  i n v e s t i g a t e  
t h e  m e t a l l u r g i c a l  c h a r a c t e r i s t i c s  of N i t r o n i c  40  m a t e r i a l  i n  
c o n n e c t i o n  w i t h  i t s  u s e  i n  C r y o g e n i c  Wind T u n n e l  Models .  I n  
p a r t i c u l a r ,  t h e  e f f e c t s  of c a r b i d e  and  s igma  p h a s e  p r e c i p i t a t i o n  
r e s u l t i n g  f rom h e a t  t r e a t m e n t ,  and t h e  p r e s e n c e  of d e l t a  f e r r i t e  
a r e  e v a l u a t e d  i n  r e l a t i o n  t o  t h e i r  e f f e c t s  on m e c h a n i c a l  
p r o p e r t i e s  and t h e  p o t e n t l a l  c o n s e q u e n c e s  of  s u c h  m e t a l l u r g i c a l  
d e g r a d a t i o n .  

2 .  Methods were  examined  f o r  d e s e n s i t i z i n g  t h e  m a t e r i a l  and 
f o r  p o s s i b l e  r emova l  o f  d e l t a  f e r r i t e  a s  a  means f o r  r e s t o r a t i o n  
of  t h e  m a t e r i a l  t o  i t s  a d v e r t i s e d  p r o p e r t i e s .  I t  was found  t h a t  
h e a t  t r e a t m e n t  f o l l o w e d  by c r y o q u e n c h i n g  i s  a  t e c h n i q u e  c a p a b l e  of 
d e s e n s i t i z i n g  N i t r o n i c  40 .  However, i t  was c o n c l u d e d  t h a t  i t  is  
e x t r e m e l y  d i f f i c u l t ,  if n o t  i m p o s s i b l e ,  t o  remove t h e  d e l t a  
f e r r i t e  f rom t h e  e x i s t i n g  s t o c k  of  m a t e r i a l .  

3. The i m p l i c a t i o n s  of u s i n g  t h e  d e g r a d e d  N i t r o n i c  40  
m a t e r i a l  f o r  c r y 0  model t e s t i n g  a r e  r e v i e w e d  and r e c o ~ m e n d a t i o n s  
a r e  s u b m i t t e d  w i t h  r e g a r d  t o  a c c e p t a b i l i t y  of t h e  m a t e r i a l .  

4 .  The e x p e r i e n c e  g a i n e d  f rom t h e  N i t r o n i c  40  s t u d y  c l e a r l y  
i d e n t i f i e s  t h e  need  t o  implement  a  p o l i c y  f o r  p u r c h a s i n g  t o p  
q u a l i t y  m a t e r i a l s  f o r  c r y o g e n i c  wind t u n n e l  model  a p p l i c a t i o n s .  
A l s o  t h e  s t u d y  e x e m p l i f i e s  t h e  need f o r  c a r e f u l  e v a l u a t i o n  and 
a n a l y s i s  of p r o c e s s e s  u sed  i n  t h e  f a b r i c a t i o n  of m e t a i l i c  a l l o y s  
f o r  c r y o g e n i c  u se .  

December 198 1. 
Amended V e r s i o n  March 1982 

D.A. Wigley  
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ORtQr:.C,l FA??? fS 
OF POOR QUALITY 

TABLE 1  
Chemica l  C o m p o s i t i o n  of N i t r o n i c  4 0  Samples  

I d e n t i f i c a t i o n  C M n P S  S 1 C r  N i N 2  O t h e r  

Armco Da ta  - 0 8  8.01 - 0 6  - 0 3  1 .0  19.01 5.51 - 1 5 1  - 
UNS S21900 max 10.0 max max max 21.5 7.5 0 4 0  

UNS S21904 04  11 I 1  I t  II I t  11 11 - 
max 

69310- lF , - lE ,  
and 2C m i l l  ,026 9.30 , 021  - 0 0 3  .67 20.32 6.68 029 - 
c e r t s .  

LaRC a n a l .  
of 69310.  .032 11.84 - - 0 0 3  - 20.45 6.73 - - 

TABLE 2  
T y p i c a l  M e c h a n i c a l  P r o p e r t i e s  a t  C r y o g e n i c  T e m p e r a t u r e s *  of 

N i t r o n i c  4 0 ,  4,75"(118mm) T h i c k  S l a b  - Annea led .  
(Armco B u l l e t i n  No. S-54a) (Ref . 3 )  

Charpy  
T e s t  E long .  Impac t  
Temp. UTS 0.2% YS % i n  1" R I A  V-notch 
F(C) k s i  (MPa) k s i ( M P a )  (25.4mm) X f  t - l b s ( J )  

* T e s t e d  i n  t r a n s v e r s e  d i r e c t i o n .  



TABLE 3 
S c h e d u l e  of T e m p e r a t u r e s  and Times  f o r  C a r b i d e  F o r m a t i o n  

i n  N i t r o n i c  40 (Armco B u l l e t i n  No. S-54a) 

C a r b i d e  F o r m a t i o n  R a t i n g *  - 
T e m p e r a t u r e  Time, Hours  

F( C )  1 9 2 5 100 

1000 (538) None [l] None [l] None [ 1 1  None [I] 
1100 (593) None 1 1 1  T r a c e  [l.6] L i g h t  (3.21 Heavy [5] 
1200 (649) T r a c e  [1.6] Medium[3.6] Heavy [4.8] V.Heavy[5.6]  
1400 (760) L i g h t  [3] L i g h t  [31 Medium[3.8]  kledium[3.8]  
1600 (871) T r a c e  [1.61 T r a c e  [2] T r a c e  [2] T r a c e  [2.5] 

* C a r b i d e  R a t i n g  - S o l a r  A i r c r a f t  Co., San D i e g o ,  C a l i f o r n i a .  
None - ( 1  t o  1.4) Medium - (3.5 t o  4.5) 
T r a c e  - (1.5 t o  2.5) Heavy - (4.6 t o  5.4) 
L i g h t  - (2.6 t o  3.4) V.Heavy - (5.5 t o  6). 
Numbers i n  [I a r e  a v e r a g e  S o l a r  C a r b i d e  R a t i n g s  of 5 h e a t s  of N i t r o n i c  
4 0  S t a i n l e s s  - 0.040% max. c a r b o n .  

TABLE 4 
S c h e d u l e  of T e m p e r a t u r e s  and  Times  f o r  Sigma P h a s e  F o r m a t i o n  

i n  N i t r o n i c  40 (Armco B u l l e t i n  N0.S-54a) 

Sigma F o r m a t i o n  R a t i n g *  
T e m p e r a t u r e  Time,  Hours  

1000 (538) None [ 1 1  None 1 1 1  None [l] None [1.2] 
1100 (593) None [1.21 None [1.2] None [1.2] T r a c e  [1.61 
1200 (649) None [1.21 None [1.21 T r a c e  [2] L i g h t  i2.61 
1400 (760) None [1.4] L i g h t  [2.8] L i g h t  [3.4] ~ e d i u m [ 3 . 6 ]  
1600 (871) T r a c e  (1.61 T r a c e  [2.4] L i g h t  [3] L i g h t  [ 3.41 

*Sigma R a t i n g  
None - (1 t o  1.4) Medium - (3.5 t o  4.5) 
T r a c e  - (1.5 t o  2.5) Heavy - (4.5 t o  5) 
L i g h t  - (2.6 t o  3.4) 
Numbers i n  [I a r e  a v e r a g e  r a t i n g  of  5 h e a t 8  of N i t r o n i c  40 - 0.040% 
max. c a r b o n .  



TABLE 5 : IDENTIFICATION OF NITRONIC 4 0  SAMPLRS REFERRED TO 
IN THIS RBPORT 

- 
Code Heat No. ~ r i ~ i ~ l ~ e r c r i ~ t i o n  Heat-treatment 

S A 69310-lF 2.5in.x1.251n.x5.Sin.thfck LaRC HT cycle of 
rample from 5.5in. plate hold at 1950F(1065C) 
obtained July 1981. then furnace cooled 

over many hours. 

SCV 69310-lF Charpy Test samples. As above. 

SH1-7 69310-1F Specimens cut from S A  Desensitizing cycle of 
3 0  minuter at 1950F 
(1065C) then ::quid 
nitrogen quench. 

SH8-10 69310-11 Specimens cut from S A  HT at and above 2000F 
(1100C) to modify 
delta ferrite. 

S T  69310-13 Specimens cut from S A  HT at 1380F(750C) to 
induce carbide and 
sigma formation. 

D A  69310-1F Wedge shape 4.5in.xZ.5-0in As delivered from 
x5. Sin. thick. Sample ob- G.O. Carlson. 
tained September 1981. 

D H 69310-18 Specimens cut from D A  HT at 2200F(1200C) 
to modify delta ferrite 

WA 69310-1F 4.5in.xl.2Sin.xlin.offcut LaRC HT cycle of 
from leading edge of left hold at 1950F(1065C) 
wing of Pathfinder I, then cool thinner 
obtained September 1381. section in 2-3 hrs? 

W H  69310-1F Specimen cut from WA HT at 2200F( -ferrite) 

MA 69310-2C Approx. 2.5in.xlin.xl.25in. As delivered from 
thick plate sample ob- G.O. Carlson 
tained from McDID Aug.'81. 

M H  69310-2C Specimens cut from MA HT at 2200F( -ferrite) 

LA 69310-2C Charpy specimens from similar plate supplied to 
Lockheed. 

B A 306535 Sample approx.3in.x3in.x As delivered from 
0.Sin. cut from 7.5in.dia. G.O. Carlson. 
barstock. 

B H 306535 Specimens cut from BA RT at 2200F( -ferrite) 

P A  34194-ICI Sample approx.2.25in.x Presumed as-received 
or 66773-2E 1.5in.xl.Oin. thick plate 

obtained January 1981. 

PH II Specimene cut f ~ o m  PA. HT at 2000P( -ferrite) 

T A - Small sample from 6in.x 30 minutes at 1950F 
8in.xO.625in.dimenrional (1065C) then liquid 
atability aerofoil. nitrogen quench. 



TABLE 6 
MICROPROBE ANALYSIS O F  AUSTLNITE A N D  D E L T A  FERRITE IN NITPONIC 4 0  

- 
Phaee Chromium N i c k e l  Iron + o t h e r  

A u r t e n i t e  1 7 . 7  

D e l t a  F e r r i t e  2 2 . 9  

Macro a n a l y s i s  2 0 . 4  

TABLE 9  
CHROMIUM AND NICKEL EQUIVALENTS FOR NITRONIC 4 0  SAMPLES 

Sample ARHCO 6 9 3 1 0  3 0 6 5 3 5  6 6 7 7 3  3 4 7 9 4  
Heat No. t e s t s  Ladle  

Cr. E q .  2 2 . 3  2 1  . 6  2 2 . 1  2 0 . 8  2 1 . 7  

Symbol i n  
Fig. 1 5 .  X • V rn 0 



TABLE 7  : CHARPY V-NOTCH IMPACT ENERGIES FOR NITRONIC-40 SPECIMENS 
TESTED BY LaRC AT CRYOGENIC TEMPERATURE 

B a r  O r i e n t -  
S p e c i m e n  a t t o n  w.r. t .  

S o u r c e  I d e n t  i f i -  R o l l i n g  
c a t i o n .  D i r e c t i o n .  

BILLET 

I 
SCVL 1  THROUGH THICKNESS 

6 9 3 1 0 - I F  SCVLlO n o t c h  p a r a l l e l  
5 . 5 i n .  SCVL 6 
PLATE SCVT 1  n o t c h  a t  90' 
PeF.1 SCVTl2 
W I N G  SCVT 6  

C o n d i t i o n  o r  I a p a c  t 
T r e e  t m e n t  E n e r g y  

( f t e l b )  

S t r e s s  r e l i e v i n g  2  5  
( S R )  c y c l e  of  l h r  2  1  
a t  1 9 5 0 F  ( 1 0 6 5 C )  19  
t h e n  f u r n a c e  2  1  
c o o l e d .  20 

19 

s a m p l e s  

- 2  7  5  F  
J u l y ' 8 1 .  

SCVL 4  n o t c h  p a r a l l e l  One SR c y c l e  p l u s  2  7 
SCVL 8 s i m u l a t e d  b r a z e ,  5 m i n .  2 5 
SCVLlO a t  1 8 5 0 F ( 1 0 1 0 C )  2  4  

SCVT 8 n o t c h  a t  90°  Two SR c y c l e s  p l u s  3  1 
SCVT 4  o n e  s i m u l a t e d  b r a z e  20 . SCV T  10 c y c l e  a s  a b o v e .  19  

T e e t c d  SCVL 2  n o t c n  p a r a l l e l  One SR c y c l e  o f  l h r  2  1  
O c t . ' 8 1  SCVL 5  a t  1 9 0 0 F ( 1 0 4 0 C )  t h e n  17 
a t  -320F  SCVL 9  f u r n a c e  c o o l e d ,  f o l l o w e d  15  

by  c r y o c y c l i n g  b e t w e e n  
SCVT 5  n o t c h  a t  90' +6OF(2OC) a n d  - 3 2 0 F ( 1 9 6 C )  - 
SCVT 9  14 ---------------------. ................................................... 

BILLET LLS 1  PARALLEL ( p r e o u m e d  ~ i m i  l a r  t o  4 3  
69310-26  LLS 2  n o t c h  a t  90' LaRC SR c y c l e )  3  7  
1 . 2 5 i n .  LLS 3 39 
PLATE LLT 1  n o t c h  t h r o u g h -  4  2 
u s e d  f o r  LLT 2  t h i c k n e r e  3  9  
L o c k h e e d  LLT 3  3  8 
G e o r g i a  LLT 4  39 
m o d e l .  LLT 5  3 3 
T e s t e d  LLT 6  3  8 
O c t . ' 8 1  LTS 1 TRANSVERSE 40 

LTS 2  n o t a h  p a r a l l e l  3 3 
LTS 3  3  7  
LTT 1  n o t c h  t h r o u g h -  3 4 
LTT 2  t h i c k n e s s  3  2  
LTT 3  34 ......................................................................... 

I 3  PARALLEL 
Dimenr .  T3 LS n o t c h  a t  90°  H.Te a t  2 0 0 0 F (  1 1 0 0 C )  7  9 
s t a b i l i t y  T3 LT ' t h r o u g h  f o l l o w e d  by a i r  c o o l i n g ,  70 
6 i n e x 6 i n .  TRANSVERSE g r o u n d  f l a t ,  c r y o c y c l e d  
x 0 . 6 2 5 i n .  T3 TS n o t c h  p a r a l l e l  t o  - 3 2 0 P ,  HT 3 0 m i n s .  a t  8 5  
A e r o f o i l .  T3 TT ' t h r o u g h  1 3 5 0 F ( 1 0 6 5 C )  t h e n  8 0  

, q u e n c h e d  i n  L.N. 



TABLE 8 : CHARPY V-NOTCH IMPACT ENERGIES FOR NITWONIC-40 SFECIMENS 
TESTED AT SOUTHAMPTON UNIVERSITY a t  . , vc ' i -196Cj  

- 
Rar  O r t e n t -  

S p e c i m e n  a t l o n  w.r. t .  C o n d i t i o n  o r  I m p a c t  
S o u r c e  I d e n t i f  1- R o l l i n g  T r e a t m e n t  Erie r g y  

c a t i o n ,  -- D i r e c t i o n .  -- ( f t . l b )  

BILLET SHL 1  PARALLEL LaRC SR c y c l e  t h e n  8 3 
6 9 3 1 0 - I F  SHL 2  n o t c h  a t  90' d e e e n e i t l z i n g  HT of  3 0  8  8  
D e e e n s i -  SHL 3  II m i n s  a t  1 9 5 0 P ( 1 0 5 0 C )  8 2 
t i z i n g  SHT 4  THROUGH t h e n  q u e n c n e d  i n  3 2  
H.T. SHT 5 THICKNESS l i q c i d  n i t r o g e n .  2  7  
Aug.1981 SHT 6  n o t c h  a t  90' 3  1  ......................................................................... 

PARALLEL 
A e S A  OB n o t c h  a t  90' LaRC SR c y c l e  of 1 9 5 u F  4 1  
r e c e i v e d  SA 3C " t h r o u g h  t h e n  q u e n c h e d  i n  L.N. 4 8 . 5  
BILLET ST 5B " a t  90' SR p l u s  5 h r  a t  13dOF 2 1  
6 9 3 1 0 - I F  ST 5C " t h r o u g h  t h e n  q u e n c h e d  i n  L . N .  2  4  
S  i gma ST 248  " a t  90' SR p l u s  2 4 h r  a t  1 3 8 0 F  1 2 . 5  
S e n r i t i z -  ST 24C " t h r o u g h  t : ; ~ n  q u e n c h e d  i n  L . N .  12 .0  

i n  g  ST 72B " a t  90' SR p l u s  7 2 h r  a t  1 3 8 0 F  7 .1  
T r e a t m e n t  ST 72C " t h r o u f h  t h e n  q u e n c h e d  i n  L. N .  6 .9  
Nov.1981. ST168B " a t 9 0  SR p l u s  1 6 8 h r  a t  l l 8 O F  4.5 

ST168C t h r o u g h  t h e n  q u e n c h e d  i n  L . N .  4.6 ......................................... ................................ 
TRANSVERSE 

BILLET DHL 1  N o t c h  p a r a l l e l  H e a r - t r e a t e d  Lor 8  h r s  5  5 
6 9 3 1 0 - I F  DHL 2  N o t c h  t h r o u g h  a t  2 2 0 0 F ( 1 2 0 0 C )  t h e n  4  1  
D e l t a  t h i c k n e s s  q u e n c h e d  i n  L i q u i d  
F e r r i t e  N i t r o g e n .  
Removal  THRU-THICKNESS 
H.T. DHT 1  N o t c h  a t  90' 3 3 
O c t . 1 9 8 1 .  DHT 2  N o t c h  p a r a l l e l  4  3  ......................................................................... 

; A?'?CO DATA PARALLEL A n n e a l e d .  112-118  
H.T. 2 h r s  a t  1 2 5 0 F ( 6 7 7 C )  
t o  s i m u l a t e  H A Z  i n  w e l d s .  20-21 

N o t e :  1 f t . l b  = 1.356 J o u l e s .  



T A B L E  l (  
A S T M  G R A I N  S I Z E S  F O R  H E A T - T R E A T E D  N I T R O N I C  40 S A M P L E S  

- 2 h r e  @ 8 h r  @ 0.51rr @ D.5hr 2000F + 
S a m p l e  - - -  Rec'd. 2200F 2200F 1950F 0 . 5 h r  @ 2190F + 

l h r  8 - 2 3 7 0 F .  7 

T A B L E  11 
M A G N E  G A G E  M E A S U R E M Z N T S  ON A S - R E C E I V E D  A N D  H E A T - T R E A T E D  S A M P L E S  OF 

N I T R O N I C  4 0 .  E N T R I E S  G I V E N  A S  F E R R I T E  N U M B E R  ( X F E R R I T E )  

A s  - 2 h r s  @ 8 h r s  @ 0 . 5 h r  @ 
R e c ' d .  2200F 2200F 1950F 





FIG.6: STLREOSCA?? VIEWS OF -I?@€ CHARPY FRACTLW SURFACE OF HTC;tILY 
SENSITIZED NITRCINIC LO.  SPECIX'Si SflhP (Roll. Na.2707). 



Lb) Laagley HT +5hrs, x3 'M,  W.2174  r )  Langley HT +24bra, x300, N N . 2 1 7 7  

FIG. 8. DEITLOPFIEXT 01: CARBIDES AM? S ICFM PHASE DI'LTxC IfEAT-TREATPE?IT 
AT 13ROF ( 750C)  IS SMTPLE S .  



OZiG::i.:L F,?,?r 
BLACK AND LVHITE F: '3TOGAAFH 

t.) $ 5  delivered, DA, ~ 3 0 0 ,  NN.2110. 

e) NeD-D, M, x 3 M ,  NN.2166 f )  Lockheed, LA, x3Q 

3 )  Larigley HT, SA,  xh00, NN.?lPQ. h )  Laneleg HT, S A ,  ~600. N?r.?188. 
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FTG.11: LOCATTON OF CHARPTES, TEEqTLFS AND SAMPLES D, 5 and 1:. 



F i G . 1 1 :  LOCATION CF SPECINEN5 IN SAMPLES S and D FROM 5.5in. PLATE. 
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FIG. 1 4 :  RELATIONSHIP BETk'EEh' CHARPS E?;F:RI;Y AND SENSITTZING TIME IV K40 
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FIG. 15 : SCWFFLER DIAGRAM SHOWING LOCATION OF NITROHIC 40 S M L E S .  



AAMCO IG. 0 .  CARLSON 
Ff RST ROLLING L 

HEAT No.69310. 5.- 

CAST INTO BILLET 5 

DENDRITIC GRAIN 
GROWTH FROM SURFAC 
CAUSES SEGREGATIOR 
OF ALLOY IWG 
ELEMENTS m 
CONCENTRATXON 
OF DELTA FERRITE 
WITH GRAIN BOL'NDARY 
MWHOLOGY AT 
CENTRE OF BILLET. 

BILLET SIZE NOW 
12in thick x 50in 
SURFACE DEFECTS GR 

REHEATED TO 2275F FOR REROLLING DOwN 
PLASTIC WORK DELTA FERRITE 

TO din  thick x 50in vide x LOOin long. 
PARTIALLY ORIENTED 

ENDS AND SIDES CUT OFF. ROLLED SURFACES 
BY ROLLING 

GROUND TO GIVE S U B  5.5in x 44in  x 60in - 
DESIGNATED 69310-1F. 

ZONES OF P U S T I C  UORK DO NOT 
REACH CENTRE 01 T H I C K  PLATE: 
DELTA FERRITE LESS ORIENTED 
AT PLATE CENTRE 

AS DELTA FERRITE ORIGINALLY 
IN MIDDLE OF BILLET, SIDES 
OF ROLLED SLAB PROBABLY e 
CONTAIN LESS DELTA FERRITE 
THAN CENTRE, i . e .  VARIATION 
OVER M A  OF 'PLATE 

- .  .. -. 1 - 
* .  - .  . . . - I--* 

-g,* - - --- 
POSSIBLEKTGHER - = . '  

CONCEKTRATTON OF 
. 

-. . - -DELTA FERRITE .-- - - - - 
- - * - - - ) -  - * . - - - - -  -I-,- - -  * _ - - -  IN 6in. THICK --- .  

NITRCNIC PLATE - - -- --- 
_ _ _ _ - - - - - - A _ - - -  

REMAINING MATERIAL FROM 
HEAT 69310 CROSS-WLLED 
DOWN FROM 12in THICK. 
2in thick x 4Qin x 130in 
IANGLEY PLATE 
DESIGNATED 69310-IE. 
HCWhVEL WUGLrlS 
1.25in x L3in x 52in U T E  
AM3 LOCKHEED 8 PLATES 
1.25in x 14in x 60in 
DESIGNATED 69310-1C. 

CROSS ROLLING SPREADS 
DELTA FERRITE INTO DISCS 
WITH DIAMETER:THICKNESS 
RATIOS OF 10-20 : 1 AND 
SIMILAR DXAHeTERS IN 
BOTH ROLLING DIRECTIONS. 

PLG.16.SCHEMATIC REPESENTAZION OF THE EFFEC3 OF PROCESSING 
ON THE MORPHOLOGY OF DELTA FERRITE IN NITRONIC-GO. 
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FZG.17:SCHEMATIC REPRESENTATIOK OF DIRECTTONALITY IN MICROSTRUCTURE OF 
TWO SAHPLES OF AOtT.ED KITRONIC 40 PLATE: (a) McDonnell Douglas 1.25in p l a ~ e ;  
(b) Offcut from Cangley 5.5in plate  fo r  Pathfinder win~.(All m a g n i f k  x 3300). 



FTC. 1@,COWIPOSTTE VIEW AT x 5 0  OF DELTA FERRITE IN WD/D RITRONIC 60 7U'l'F 

-- - --.- ---- 



- = .- L.%., : I , .  L A  ..,, 
LLACK AND WHITE PiJOTGSF1P,PH 

PIC.19, SCHEMATIC REPRESENTATION OF DIaECTIONlltXTY IN HICROSTRUCWE 

AhW LOCATION OF SPECIFENS IN SAHPCE OF NITROhIC 4C ROUh'D BAR 



( K )  x 2 K  (!?I x 2 Y  

FIG.20: STEREOSCM VIEL'I: OF CLEAVAGE CRACKS I!i DELTA FERRITE ON POLISHED 
kT3 ETC)!FD StTFACF ADJACF5T TO ORACTt: ( R c l l l  ?;0.11&4) .  



Fcher.~t  i: V ~ E G :  5' rliS:. ( d l  s in, cri t i l t  

Cb) x 69, 75' t i l t .  I f 1  x 160 

I c )  x 300, -:<- c i : :  1 ~ 1  x ~rrl 
FIG .: I : FTEp&3rrX': '':I 5'5 c'T ' ' i  i i - A R I  Y TPACJt'KI: 5f HFALt  OF DEJISS :TIZFD 5--C1 

v ? f u q T t R P : T K  0E;F!;Tr;7 iI:RfENDIC!ZAK TI' BAFl ( R o l l  Sos .2038  end 2tRO). 



F I G .  2 2 :  STEEOSCILV VIEWS OF -320F CHARPY FMCTCRE SL%FACE OF NITRONIC hO 
SLTLE SCt'l.9 SE?jSITT?Eb BC W G L E Y  H .T. (Roll N O .  2207) . 



( d )  x L.hK 

FIG.?'%:STEEOSCAE; VIEWS OF-Z75FCHAWY 
6clXd) 6 FERRTTE ORTENTED FEWEKI 

.CSURE SURFACES OF SENSITIZED N-40 
:UtAR TO BAR) (Roll fao.2180) 



FIG .J 4 : STFREOSC~T t-1 Fk'S OF 7 :K TItIRPY TRnCTtlRE Sl%FACFS OF DFSFKS I T  I ZF P N - . r t l  
WITH FFRRtT6 I"R1I:hT.TED I'ARdLLEL TO RAR (Roll h ' r j  .? [ l l f l )  



FXt.25: MIODTFICATION5 TO DELTA FERRITE MORPHOLOGY AS A ESlrtT OF 
TSTTIAL HEAT TREATKENTS AT SSOrTHkVfON. 
SA : as received; SlfP 1 Shrs (? 1830F,1000C; SH9 : 4.5hrs (9 219(?F,1200C; 
SHlO r 0.5hr @ ?000F,1100C + 0.5hr Q 2290F,1?00C + l h r  @ 2370F,1300C. 









Cp;.?ti!fl,f. ":?: 

BLACK A h0 !'!Sil i L  I- 1 1 J ; ;;;I?;\?! 1 

TIG.29. SAMPLE E: A (As  Received), H1 (ZZMF, 2ht-s) , H2 <2200F, 8hse) 



?lH? x i 0 ,  hTK.2105 W ?  ~ 1 0 0 ,  NK.2106  XH? x30 i ; .  KW.2107 

FIG.30. SAMPLE H: A ( A s  received), R 1  ( i - 3 0 r ,  ?hrs),  H2 (2200F,  Bhrs) 



BLACK I \ r r c J  l b . t 1 b , C  8 I - I ~ J , ~ ~ - .  , , # ,  , ,  

PHI ~ 1 0 0 ,  ?1Nm?12L 

pH2 xSO, NK.2126 PH2 x100, E K . 2 1 2 i  PH2 x300, Y K . 2 1 2 8  

FIG.31. SAMPLE P: A (as received) ,  H1 (2200F, 2hrs) ,  H2 (2200F, Rhrs) 
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