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Ubersicht

Der Werkstoff X8CrNiMoNb 1616 (WerksToff-Nr. 1.4981) wurde in 5 verschiede-
nen Zustdnden im Temperaturbereich von 600-800°C untersucht, um den EinfiuB
mechanisch-thermischer Vorbehandlungen auf das Zeitstand- und Kriechverhal-
ten zu studieren. Ausgehend vom handelsliblichen (8sungsgeglihten Zustand
zeigt es sich, daB eine Ausiagerung bei 700° bzw. 800°C (Zustand |1 und 111)
das Zeitstandverhaliten nicht nennenswert beeinfluBt. Dagegen fihrt eine Kalt-
verformung von & 12% (Zustand |V) und Kaltverformung mit ansch!ieBender Gli-
hung bei 800°C (Zustand.V) zu éiner nennenswerten Yerbesserung der Zeitstand-
festigkeits- und Kriecheigenschaften, die bis zu Temperaturen von 700°C und
Zeiten > 10 Std. weitgehend erhalten bleibt. Die EinbuBe an Duktilitat ist
verhdlitnismdBig klein. Wesentliches Kriterium ist die Matrixverfestigung durch
die Kaltverformung, d.h. eine erhebliche ErhShung der Warmstreckgrenze. Die-
sem Punkt ist im Zusammenhang mit der Auslegung der Brennelement-HiUlle beson-
dere Bedeutung beizumessen. Die flUr Auslegungsrechnungen wichtigen Kriechda~
ten sind flir die 5 Zustédnde und alle Pruftemperaturen lUber einen weiten Span-
nungsbereich erfaBt worden. Die metallographischen Untersuchungen gaben Auf-

schiuB3 Uber RiBbildung, Bruchverhalten und Gefligednderungen.

Abstract

In order to study the influence of different thermo-mechanical treatments
upon the creep behaviour and time to rupture of stainiess steel X8 CriNiMoNb
1616 (DIN 1.4981) samples of five different pretreatments were investigated
in the temperature range 600-800°C. Starting with solution treated material
(as obtained from the manufacturers) it was found, that annealing at 700°C
rsp. SOGOC,(Treafmenf Il and 1i{) did not materially affect time to rupture.
On the other hand time to rupture and creep behaviour were greatly improved
by 12% cold-work (Treatment 1V) and by cold-work and annealing at 800°C
(Treatment V). This improvement were preserved for ftemperatures up to 700°¢
and times up to > 10* hours. The loss of ductility is relafivély smali,

The maineffect of treatments IV, and V is strengthening of the matfrix via
cold-work, i.e. the yield point at high temperature is raised. This is an
important point to consider for designing fuel element cladding. For this
purpose the most important creep data for pretreatments |-V are given for
all tests temperatures and a wide range of stresses. The metallographic in-

vestigations gave insigth into crack formation, fracture and changes in the

grain structure.




1. Einleitung

tm Rahmen der deutsch-spanischen Zusammenarbeif zwischen der Junta dé Ener-
gia Nuclear und der Gesellschaft flir Kernforschung werden seit 1969 gemein=-
sam Zeitstand- und Kriechversuche an einem 16716 CrNi-Stahl mit der deut-
schen Werkstoff-Nr. 1.4981 durchgefiihrt. Dieser austenitische Stah!l ist z.Zt.
einer der aussichtsreichsten Werkstoffe fir Schnel|-Briter—Brennelementhiil [~
rohre. Bei allen fiir die Ausliegung wichtigen Bestrahlungsexperimenten in den

Reaktoren FR2, BR2, DIDO und DFR sind Proben dieser Legierung eingesetzt.

Dieser Stah! wird im konventionelien Kraftwerksbau fir Anwendungstemperatu-
ren von 580-750°C in starkem MaBe verwendet. Die Entwickiung basiert auf den
- 16713 CrNi-Stahien, die allerdings bel dissen Einsatztemperaturen zur Bildung
der o-Phasé reigen. Aus diesem Grunde wurde der Nickel-Gehalt auf rund 16%
grhdht mit einem auf 1,6% bis 2% begrenzten Moiybdéngehélfi); sodaB® die Aus-
scheidung der o-Phase unterdriickt wird. Entsprechend seiner umfangreichen =
Verwendung |iegen in der Literatur zahlreiche Arbeiten vor, die sich sowoh!
mit dem Festigkeitsverhalten als auch mit dem Ausscheidungsverhalten bei der
Variation verschiedener Legierungseiemente beschiftigen. Vom Verein Deutscher
Eisenhﬁ%fen@eu?ez} sind in einem Atlas die Ergebnisse von Zeitstandversuchen
deutscher Stahlherste{ler an 35 verschiedenen Schmelzen zusammengestellt wor-
den, auf denen auch das giiltige Stahi-Eisen-Werkstoffblatt basier?s)t_Die
Zusammenstel lung umfaBt Zeitstandfestigkeitswerte, Zeitdehngrenzen und’ Wer-
te fir Bruchdehnung und =-einschniirung fiir Témperaturen von 600-800°C. Anga-~
ben Uber das Kriechverhalten fehlen. Die untersuchten Schmelzen waren alle

Bor-frei.

Der EinfluB von Bor auf die Eigenschaften dieses Stahles wurde sehr ausfiihr-
S : . S 4) oo
lich In einer Arbeit von K. Bungardt und G. Lennartz ~ untersucht, in der

auch der Stabilisierungsgrad variiert wurde. Speziell Uber den EinfluB des

5)

Sfabi&iSiérungsverhé!Tnisses berichteten W. Ruftmann u.a.”’. Die Wirkung

weiterer Legierungselemente wie z.B. Kohlenstoff, Stickstoff usw. ist Gegen-

0)

stand weiterer Arbeiten an'die‘se’r"»’Legie’r‘ungé“1 . Der EinfluB der Korngré-

Reli’IZ) auf das Zeitstandfestigkeitsverhalten ist inicht sehr ausgeprigt.

Das Ausscheidungsverhalten unter isothermen Bedingungen bis zu 5000 Std. ist

eingehend von H. Schoénfeld u. a. unfershchf-wordenlB).'

Der Einsatz dieses Stahles erfolgt durchweg im I8sungsgegliihten Zustand
(1050—3100?C/Luff oder Wasser). Nach dieser Behandlung liegt ein vollauste-
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nitisches Geflige mit Niobkarbonitriden vor. Wie eigene Untersuchungen an
austenitischen 16/13 CrNi- und 15/15 CrNi-Stahlen' ™

-ben, ist es mbglich, durch mechanisch-thermische Vorbehandlung die mecha-

bisher bestdtigt ha-
nischen Eigenschaften feilweise .in weiten Bereichen zu variieren.

Flir das gemeinsame Versuchsprogramm wurden finf verschiedene Ausgangszustdn-
-de fir die Legierung X8CrNiMoNb 1616 gewdhit:

Zustand | = |18sungsgegliht
nooy = " n

700°C. 170 h/Luft
800°C 23 nh/Luft-

+

ST " "

L]
+

B A " "+ 12% kaltverformt
ooV .= Mmooy 129 kaltverf. + 800°C 23h/Luft
Der Zustand | ist .der von den Herstellern angegebene fiir diese Legierung

aligemein Ubliche Zustand. Die Auslagerung bei. 700°C Gber 170 Stunden (Zu-
stand 11) sollte-die Bildung von vielen kieineren Ausscheidungen vor dem
Zeltstandversuch vorwegnehmen und stellt auch eine Verbindung zu einem &l-
teren Bestrahlungsexperiment her. Eine kiirzere Ausliagerung bei 800°C (Zu-
stand %ii} flnrt aagegen zu groberen Aussche-dungen. Durch eine 10-15%ige
Kalfverformung (Zustand IV) wird die Mafrtx verfesfugf und demzufolge die
Sfreckgrenze des MaTerlals erhoht. Zudem enfsprich? eine solche Kaltverfor-
mung in efwa “dem Rachfzug bei der Hdilrohrhersfellung Eine nachfolgende
Aus(agerung bei 800°C 23h (Zusfgnd V) bewirkt einmal die Bildung von Aus-
scheidungen und zum anderen eine Erhshung der Dukfififéf infolge von Erho-
lungsvorgangen. Dle Zusfénde v und V sind auch bei einigen Bes+rah|ungs-

exper!menfen eingesefzf
Voﬁ\dgh 5 Zusténden wurdeﬁ_die ZUsféhAe_lfJIf-V fn den Anlagen der Divi-

sion de'Mefalurgié und die Zuéfénde:llnund‘lv in den An}agen des IMF unter-

sucht.

2. Versuchsmaterial

Das Versuchsmaterial wurde von den GuBstah!werken Wi fen unter der Handels-
bezeichnung DA 1616 als 14 mm @ Sfangenmaferiai im {8sungsgeglithten Zustand
angeliefert. Die chemische Zusammensetzung der gelieferten Charge 15621 ist

in Tabelle 1 wiedergegeben; und zwar sowoh! die Werte der Lieferfirma als
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auch die im IMF ermitteiten. Sie liegen durchweg im Rahmen der Richtanalyse.
Die Gehalte an Ta/Nb zeigen, daB die Schmelze vollstabilisiert ist. Ferner
ist auch die Analysenspanne von 35 SchmelZen andegeben, die vom VDEH im Rah-
men der Gemeinschaftsarbeit untersucht wdrdenz). Zu erwdhnen ist, daf es

sich bei den vom VDEH und der von uns untersuchten Schmelze um borfreie Char-
- 'gen handelt, widhrend in vielen F&llen den hochwarmfésten austenitischen Stah-
len 3 50 ppm Bor zulegiert wird, um die Verarbeitbarkeit und das Zeitstand-

verhalten zu verbessern.

Das Geflige der 5 untersuchten Zustédnde ist in den Bildtafeln 1 und 2 wieder-
gegeben. Die KorngrdBe liegt bei 20-50 um. Zwar sind im Bild 1a noch einzel-
ne Bereiche ohne klare Korngrenzen erkennbar, jedoch durch die Auslagerung
bei 700°C (1b) und 800°C (1c) kommen auch in diesen Bereichen die Kdrner
deutlich hervor. Die Auslagerung bewirkt eine etwas stérkere Belegung der
Korngrenzen, wie die Bilder 2a-e zeigen. Unvérdndert bleibt die Hirte, wie
das Diagramm im Bild 2 ielgf.~Ers+‘dﬁe'Ka[TVerformung erhtht die Harte. Die
nachfolgende Glilhung fihrt zu der erwarteten leichten Entfestigung.

3 Versuchsdurchfuhrung ‘
Die von allen Zusfanden durchgefuhrfen Zugversuche ‘wurden auf einer elekfro—

nischen 5 fo—Sp|nde|masch|ne mit mechanlschem Anfrleb gefahren. Die Verfor-
‘>mungsgeschw;nd|gke|+ be?rug l%/mnn. Sowhl fur die Zug— als auch fur die Zeit-
sfandversuche wurden Gewsndekopfproben der Abmessung ¢ 8 x 50 mm (do x lo)
verwendet. D|e Zeitstandversuche wurden sowoh! von der D|V|5|on de Mefalurgsa
als auch im IMF in Eanprobenprufsfanden der Bauarf Mohr &, Federhaff in Nor-
malafmosphare durchgefihrt. Einzelversuche im IMF wurden aus Kapazafafsgrun—
den auch im Vakuum gefahren, jedoch ist das ohne EnnfluB auf die MeBerqebnis-
se. Die Dehnung wéhrend des Versuchs wurde in den Aniagen des IMF mit induk-
Tuven Wegaufnehmern erfat und regisfrlerf Dagegen sind die Anlagen der Di-
vision de Me+a|urg|a mit DoppelmeBuhren besfuckf ‘die die Dehnung Uber Quarz-
stdbe anzeigen. Die Versuchstemperatur wird mit drei tber die MeBl&nge ver-
teilten Pt/Rh-Pt-Thermoelementen kontrolliert und ist durch drei separat re-
gelbare Heizzonen iiber die Probenlénge konstant. Uber die Versuchszeit be-

Traqf dte Schwankung + 2 °c.



4. Versuchsergebnisse

ey Yk s o v e o e e

Von dem Zuéfand | (]6suﬁgsgegIUh+) wurden Zugversuéhe im Tempera+urbéreich
von 600-800°C und von den Ubrigen Zusténden jeweils bei 650°C und 700°¢C
durchgefithrt (Biid 3). Die zugfes+igkeifjdes |6sungsgeglihten Zustandes nimmt
mit steigender Priftemperatur von 40 kp/mm2 bei 600°C gleichmsBig ab bis

13 kp/mm2 bei 800°C. Eine 12%ige Kaltverformung erhdht die Zugfestigkeit
durchweg um 8 kp/mm? zwischen 650°C und 700°C. Einen geringen Einfluf haben
dagegen die Vorbehandlungen der Zustédnde I1, il und V auf die Zugfestigkeit.
Dagegen 1iegen die Werte fir die Warmstreckgrenze des kombinierten Zustandes
V lber-den Werten der nur warmebehandelten Zustdnde i-i!|!, d.h. das Streck-
grenzenverhdltnis °§/UB ist besser geworden. Die Bruchdehnung |iegt erwar-
tungsgemdB bei den Zustdnden niedrigerer Festigkeit bei hohen Werten. Der
Abfall bei 700°C fiur den I16sungsgegilihten Zustand scheint in dieser Starke
nicht ganz echt zu sein, obwohl die Werte der Zustdnde || und i1l ebenfalls
kieiner werden. Die Duktilitét des:Zustandes .1V ist durch die Kaltverformung

entsprechend geringer.

4.2,1 Zef%sfandfesfigkeif

Die aufgenommenen-Zeitstandfestigkeitskurven sind in den Bildern 4-8 darge-
stellt. Die erreichten Standzeiten:sind in Abh&ngigkeit von der anagelegten
Spannung eingetragen, und zwar geordnet nach den einzelnen Vorbghandlungs-
zustdnden, so daB aus dieser Darstel lung der EiﬁfluB der Prﬂffeﬁperafur er-
sichtlich ist. Vom Zustand V- (Bild 8) laufen nocch zwei Langzeitversuche; nach
deren Beendigung kann dann die Zeltstandfestigkeitskurve flr 600°C und 700°C
bis 10 Std. Standzeit fixiert werden..

Um den EinfluB der Vorbehandlung klarer zu erkennen, sind im Bitd 9 in den
Teilbildern a-e die Zeitstandkurven flr jede Priftemperatur zusammengefaBt.
Die hdchsten Zeitstandfestigkeitswerte werden durch den 12% kaltverformten
Zustand erreicht. Ab 750°C deutet sich flr diesen Zustand ein stérkerer Ab-
fall der Zeitstandkurve an fir Standzeiten >103 Std., der dadurch bestatigt
wird, daB bei 800°C Pruftemperatur die Zeltstandwerte fur 08/10§,STG. gleich
denen. des nur lﬁsungsgngUhfen‘ZusfaQQgsps]nd. Bis 650°C'werden von dem Zu-

stand ¥ (kaltverformt +;ausgelagerf)\nqqh,Werfe,er;eichf, die knapp unfer
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denen des nur kaltverformten Zustandes |iegen und besser sind als"die der-
Zustande I-111. Jedoch ab 700°C bestehen keine wesent!ichen Unterschiede
mehr zwnschen den Zus+anden I—III und V., Fir 600- 700° c Slnd noch Litera-
+urwer+e angegeben, wne ste von STahIhersTellern fur den handelsubllchen
Ibsungsgegluhfen Zusfand gulflg sund Auf elnen Verglelch mit den vom VDEH

2)

zusammengesfellfen Werten wlrd nm Rahmen der Dlsku5510n e|ngegangen.

Fir die Konstrukfton‘und den praktischen Einsatz: ist.nicht die Zeit bis zum- .
Bruch, -sondern nur .die Zeit bis zum Erreichen eines bestinmmten Dehnbetrages:-
von Bedeutung. Wdhrend der Zeitstandversuche wurde die Ld&ngendnderung kon=
tinuierlich gemessen, sodaB die verschiedenen Dehngrenzen sicher erfaBt wer-
den konnten. In den Bildern 10-14 sind, geordnet nach Vorbehandlungszustan-
den, die Werte 0,2%, 1% und 2% Dehnung eingezeichnet.. Der Ubersichtlichkeit -
halber sind lediglich die Werte fiir 1% Dehnung durch eine Kurve miteinander.
verbunden.,.-Der Einfluf3 der Priftemperatur und der Vorbehandlung spiegelt

sich widder in dem zeitlichen Abstand zwischen Zeit-Dehngrenzen=Kurve und
Zeitstandfestigkeitskurve. Dies |&Bt sich auch durch das Verh&ltnis Zeit-
Dehngrenze zu Zeitstandfestigkeit ausdriicken, bezogen auf eine bestimmte
Standzeit. In Bild 15 ist fUr 102 und 103 Stunden Standzeit das Verhltnis
1%-Zeit-Dehngrenze zu Zeitstandfestigkeit fir die unfersuchfen"ZUSTéhde in
Abhéngigkeit von der Temperatur aufgetragen. Es.ist klar erkennbar, daB die
Zustadnde |V «(kaltverformt) und V. (kaltverformt + gegliitht) bis zu 700°C ein-
wesent Lich glinstigeres Verhdltnis Dehngrenze zu Zeitstandfestigkeit aufwei- -
sen, als die.nur thermisch vorbehandelten Zustédnde :I-ill. Erst ab 750°C ist
der Unterschied nicht mehr so ausgeprdgt. Die ‘angegebenen Zeit-Dehrigrenzen- -
Werte beriicksichtigen, auch nach DiN, nur den Kriechbetrag. Nicht bericksich=
tigt ist die Belastungsdehnung €Rel Die Werfe:fUr-eBe‘ sind -gering, .solange:
die Streckgrenze nicht erreicht bzw. liberschritten ist und sind abhédngig vom
E-Modul. Fur die Legierung X8CrNiMoNb 1616 liegt der E=Modul fir RT bei rund
20.000 kp/mm2 und. fur 700°C bei rund 15.000 kp/mm2, Eine sich daraus ergeben-
de Konsequenz flr die Auslegungsgrenze des Brennelement-HiUllrohres wird bei

Diskussion der Versuchsergebnisse noch behandeit. :

4,23 Bruchdehnung und -einschnhrung
Die Bruchdehnung (65d) nach dem Zeltstandversuch ist in den Diagrammen 16-20
in Abhang|gkeif von der Standzeit eingezeichnet. Fur jede PrufTemperafur wur=
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den die Werte der verschiedenen Vorbehandiungszusténde in einem Bild zusam-
mengefalt, sodaB auch der EinfluB der Vorbehandlung ersichtliich ist. Trotz
einiger Streuungen, die bei dieser.Grde immer wieder auftreten, kann fest- .
gestellt werden, daB mit zunehmender Standzeit bis 750°C die Werte nur ge-
ringflgig abnehmen. Erst bei Temperaturen ab 7509C‘zeigen alle Zusténde,
auBer dem nur kaltverformten Zustand, eine etwas sté&rkere Abnahme bei Stand-
zeifenv>103 Std. Der EinfluB der Prﬂffemberafur geht dagegen etwas besser
aus der Darstellung im Bild 21 hervor. FlUr den nur kaitverformten Zustand {V
werden ziemlich unabhdngig von der Priftemperatur bei 103 Std. Standzeit Wer-

te zwischen 10-15% gefunden.

Die Wérfe fﬁr die Brucheinschnﬁrbng, die ein wesentliiches Kriterium flr das
Verformungsvermégen eines Werkstoffes sind, wurden in den Bildern 22-24, ge-
trennt nach Prluftemperaturen, fir die einzelnen Zust&nde, zusammengestellt.
Allgemein kann gesagt werden, daB ab 650°C‘sqwoh! mit steigender Priftempe~
ratur als auch mif. zunehmender Standzeit die Einschniirung abnimmt. Erwar-
tungsgemdB wurden, an dem nur kaltverformten Zusfand die geringsten Werte ge~

messen.

4.2.4 Kriechparameter

Die Kenntnis derfSpannungsabhéngigkejf~der-sekundéren Kriechgeschwindigkeit
ist fir die Ausiegung der Brennelementhlfle von Bedeutung. Mit dem Norton-
schen Kriechgesefz‘S)'der Form é‘=‘kg- o" 8Bt stch die Spannungsabhingigkeit
éllgemein’gu? beschreiben, wobei n und k dabei legierungs- und temperaturab-
hdngige GroBen sind. Aus der wdhrend des Zeitstandversuches aufgenommenen
‘Kriechkurve 18Rt sich die sekunddre Kriechgeschwindigkeit € bestimmen. Tragt
man die sekunddre Kriechgeschwindigkeit in:Abh&ngigkeit von der jeweiligen
Spannung im doppel-logarithmischen Papier auf, so erhd|t man Geraden, aus de-
ren Neigung sich n und k bestimmen lassen, Im Bild 25 sind die vor|iegenden
Werte jeweils fir einen Yorbehandlungszustand ‘in den Teildiagrammen a-e ein-
gezeichnet. Flr den Zustand V (e) ist eine endgliltige Festlegung fir 600°C
und 700°C erst nach Beendigung zwelier noch laufender Langzeitversuche mdglich.
Die aus diesen Diagrammen ermittelten Werte fir n und die errechneten k-Werte

sind in der Tabelle 2 zusammengeste!}t.

Das Bild 26 ertaubt auf einen Blick den EinfluB3 der Vorbehandlung auf die
Spannungsabhéngigkeit der sekunddren Kriechgeschwindigkeit bei den einzelnen
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Priiftemperaturen zu erkennen. Klar ersichtlich ist, daB die Spannungsabhan-
gigkeit bei dem nur kaltverformten Zustand mit steigender Priiftfemperatur in
starkerem MaBe geringer wird als bei den Ubrigen Zusténden. Der EinfluB der
Priftemperatur auf die GréBe des ermittelten Spannungséprnenfen n geht aus
Bild 27 hervor. Fiir alle Zustdnde ergibt sich bis 700°C eine sehr ausgeprédg-
te Abnahme in der GréBe des Spannungsexponenten n auf eihen Wert von 6-7 bei
700°C. Oberhalb 700°C;erniedrTg+ sich der n-Wert fir die Zustdnde I-111 und

V nur noch geringfiigig. Lediglich fiir den nur kaltverformten Zustand IV f&llt
der Wert auf 3 ab. ' |

Ein Zusammenhang zwischen sekunddrer Kriechgeschwindigkeit ¢ und der Stand-

zeit t, wurde rein empirisch von Monkman und Granflé) in der Form

B
log ty + m - log € =K

gefunden. Dabei sind m und K Konstanten, die legierungs- und in einigen F&l-
len auch temperaturabhingig sind. Der Wert fUr die Konstante m schwankt im
allgemeinen zwischen 0,6-1,2. Ein m < 1 liegt in der Regel dann vor, wenn

die Bruchdehnung mit der Standzeit zunimmt. Ein m = 1 deutet auf eine stand-
zeitunabhdngige Bruchdehnung hin.

In den Bildern 28-32 sind- fir jeden-Zusfépd Werte fir € in Abhangigkeit von
der Standzeit eingezeichnet. Fir die Zustande |-V ordnen sich die Wertepaare
trotz einiger Streuungen unabhdngig von der Priftemperatur auf einer Geraden
ein, Dagegen beim Zustand V (Bild 32) liegen die Wertepaare fir 750° und 800°C
auf Geraden mit anderer Neigung, -sodall flir diese Temperaturen sich etwas hd-
here m~Werte ergeben. Diese.Anderung in der Proportionalitdt wird auch aus der
Darstellung .in Bild 33 deutlich.: In diesem Bild sind fir 650~-800°C die é-TB-

Wertepaare fiir eine Spannung je Zustand eingezeichnet.

Denn neben den Extrapolationen aus der empirischen log € -~ log +B-Abhéngig—-
keit lassen sich iber die Monkman- und Grant-Beziehung auch Aussagen machen,
in- welchem MaBe Kriecheigenschaften und/oder Standzeit durch verschiedene

17{18). Di:h. in diesem Fall, ausgehend vom -

Vorbehandlungen. beeinf luBt werden
é-TB-WerTepaar des l8sungsgegliihten Zustandes, daB fir 650° und 700°C Pruf-
temperatur eine Glilihung bei 700°C (Zustand |1) und 800°C (Zustand I11) eine
fast gleichstarke Verschiebung der e-Werte zu hoheren Kriechgeschwindigkei- .
ten -und TB

formung (Zustand 1V) und die kombinierte Vorbehandlung (Zustand V) eine we-

-Werte zu niedrigeren Zeiten erfolgt. Dagegen bewirkt die Kaltver-
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sentlich starkere Erniedrigung der éfWerTevals eine entsprechende Erhdhung
der Standzeit. Bei hoheren ?rﬁffemperafuren,kommt,es fir den Zustand V. zu
einer umgekehrten.Beeinflussung der Wertepaare. Wahrendvbei 750°C noch bei
fast gleicher Standzeit eiﬁé etwas hohere Kriechgeschwindigkeit gemessen
wird, verschieben sfch bei 800°C die Wertepaare in gleichem MaBe zu hdheren
Kriechgeschwindigkeiten und geringeren Standzeiten. Lediglich der nur kal+-
verformte Zustand |V zeigt bei 750°C noch eine hdhere Sfahdzeif bei gleich-
zeitig stdrkerer Erniedrigung der sekunddren Kriechgeschwindigkeit e. Jedoch
bei 800°C ist die Beeinflussung des Wertepaares durch Kaitverformung ganz
gering.

Zur Ermittiung der Ak+ivierungsenerg§e/de§,KriechenstK wurden die bei glei-
cher Spannung und verschiedenen Priftemperaturen ermittelten Werte fir die
sekunddre Kriechgeschwindigkeit € gegen ‘/To aufgetragen. Trotz der sich
zwangs|dufig ergebenden Streuungen |&Bt sich aus der Nelgung der sich erge-
benden Geraden die Akflvuerungsenergle des Krtechens QK berechnen Als Mit-

tel aus drea Werfen wurden fir die verschiedenen Zustande folgende Werte er-

rechnet:
Zustand | = 18s.-gegl!. = 130 kcai/g Mol
")) = 18s.-gegl. + 700°C 170 h/L = 130 " l
" |{l = 18s.-gegl. + 800°C ‘23 h/L = 162 " " -
"oV = 18s.-gegl. + 12% K.v. =17 " "

" Vv = |8s.-gegl. + 12% kv.+800°C 23h/L = 170 "

Eine Ex#rapo!afeon von Zeitstandwerten kiirzerer Dauer bei hoherer Priuftempe-
ratur auf das Langzeitverhalten bei tieferen Temperaturen ist grundsdtziich
méglich. Fiir diesen Zweck sind schon verschiedene“Verfahren vorgeschlagen wor-
den, ohne daB eines als allgemein anwendbar bezeichnet werden kann. Nach Un-

19)

tersuchungen von. Bungard und Schmitt ~°, die verschiedene Extrapolationsver-

fahren anhand verflgbarer Kurz- und Langzeitwerte Uberpriiften, ergab sich nach

20)

dem Verfahren von Larson und Miller™ " die geringste Streubreite. Priftempe-

ratur und.Standzeit sind nach dem Larson-Miller-Verfahren in der Form

mlfelnander verknupff wobel c e»ne Kons+anTe nsf fur die In vue!en Fallen

eln Wer+ von 20 gewahl? werden kann. Dlese Konsfanfe IST Jedoch nschf nur
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werkstoffabhdngig, sondern, wie schon mehrfach eigene Untersuchungen gezeigt-
haben, auch vom Vorbehandlungszustand abhdngig. In der vorliegenden Arbeit

wurden fiir 'die einzelnen Vorbehandlungszusténde nach einem Rechenprogramm

von GuyeferI) die Werte fir c aufgrund der vorliegenden Standzeiten opti-
miert. Lo : '
Zustand | ¢ = 20,5
"o c=22
"l ¢ =26
"V ¢ = 21,5
" V ¢ =29

Unter Verwendung der errechneten c-Werte sind im Bild 34 in funf Teildia-

grammen die Zeitstandhauptkurven eingezeichnet.

4.3 Mefaliograghlsche Unfersuchungen
Der groBTe Te|| der unfersuchfen Zelfsfandproben ‘wurde meTallographlsch un-

tersucht. Fur die elnzelnen Zusfande ergibf sich je nach Priiftemperatur und '
%Tandzelf anhand der umfangreichen metallographischen Befunde ein guter Uber-
blick in bezug auf RiBbi!dgng;,Bruchverhalfen und Gefligednderungen. Zur Kl&-
rung der Frage, in Weiéhem4Umfang/in+erkris+a|line Anrisse in der Bruchzone
auftreten, wurde die Probe im ungedtzten Zustand bei 30-facher VergrdBerung
aufgenommen. Das Bruchverhalten selbst ist im gedtzten Zustand bei 100- bzw.
1000-facher VergrdBerung erkennbar. Um Gergeénderungén zu erkennen, wurde
sowoh| vom Probenkopf als auch aus dem Bereich der MeBIénge eine Aufnahme

(V = 1000x) gemacht. Gedtzt wurden die Proben mit

50 HCL .

S0 H0 1y ya-Beize

5-HNO3 .
0,15 Sparbeize

Bei ‘riur wirmebehandeiten Zustdnden 1-3 urd dem mechanisch-thermisch :vorbe-
handelten Zustand V treten interkristalline Anrisse in der Bruchzone bei kir-
zeren Standzeiten nur vereinzelt rauf (Biid 35a). Erst bei Standzeiten ab ei-
nigen hundert Stunden werden sie zahlreicher (Bild 35b). Dies gilt flr Prif- -
temperaturen von 600-750°C. Bei dem nur kaltverformten Zustand |V treten da-
gegen auch schon bei kirzeren Standzeiten interkristalline Anrisse auf, die
bei Iangeren Sfandzeifen auch weiter in der MeB|ange beobachtet werden (Bild

35¢). Dagegen kommt es bei 800°C Pruffemperafur unabhanglg vom Vorbehandlungs-
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zustand in st&rkerem MaBe zu interkrisfallinen Anrissen, die im Bereich der

Bruchzone zu regeirechfen Gefiigeauf lockerungen flhren (Bild 45c).

Der Bruch selbst erfolgt Uberwiegend interkristalliin. Zwar ist das bei den
Zusténden I-=111l und V wegen der starken Deformation in der Bruchzone aus der
Bruchaufnahme mit 100-facher Vergroferung nicht in jedem Fail klar erkennbar
(Bild 36a), jédoch zeigen»die‘mif 1000~facher VergrdBerung gemachten Aufnah-
men aus der érUchzoné eindeufig die interkristailiine Form der Anrisse (Bild
36b). Dagegen kommt die Bruchéusbilddng bei‘dem nur kaltverformten Zustand

aufgrund der geringen Deformation efwas klarer zum Ausdruck (Bild 36c).

Als EinfluB der Prﬂffemperafdr, PrUfspénnung und Versuchszeit kommt es bei
alten Zustédnden zu Géfﬁgeéhdérungen. So kommt es gerade bei dem [3sungsge-~
gluhten Zustand | und dem kalfverformfen Zusfand IV besonders bel 600°C und
650°C schon nach kurzen STandzelfen zZu sfarken Ausscheidungen auf den Korn-
grenzen, dle Slch allerdtngs mlf zunehmender Standzeit wieder auflbsen. Als
Be:splel sind in der Btldfafe! 37 Aufnahmen aus der MeBlange von Proben des
Zustandes | mit verschiedenen Standzeiten zusammengestellt. In gleicher Wei-
se treten diese Ausscheidungen im Probenkopf auf. Allerdings etwas zeitver-
setzt, weil die Prifspannung, die diese Vorgsnge beschieunigt, im Probenkopf
nicht in dem MaBe wirksam ist, wie in der MeBIénge‘(Bi!d 38). Mit zunehmen-
der Priftemperatur und Standzeit kommt es auch teilweise Zur Koagulafion von
Karbiden und zwar sowoh| im Korn als auch auf den Korngrenzen (Bild 39).

Nach dem Zetfsfandversuch wurde an den Proben dte Harte im Probenkopf und in
der MeB!ange in verschiedenen Abstdnden vom Bruch gemessen. Hartewerte aus
dem P"cbcnkcpf kénnen den EinfluB dér P}Uffemperafur und ~zeit wiederspie-
gein, d.h. kommt es zu stérkeren Ausschetdungen, wird in der Regel die Har-
te ansfengen, dagegen kommf es bei zuvor kalfverformfen Proben zur Entfe-
stigung. Bei HarTewerfen aus der MeBlange dagegen macht sich noch der Ein-
fluB der angeleg#en Spannung bemerkbar. Einmal kommt es durch d!e Deforma=-
tion zu einer Erhdhung der Harte, zum anderen kommt es gerade bei l&dngeren
Standzeiten bzw. hdheren Prﬂf?ehpera%uren infoige interkristalliner Auflok-
kerungen zu geringeren Werten. .In den Biidern 40-44 sind, nach Vorbehand!lungs-
zusténden geordnet, die Hartewerte in Abhéngigkéi? von der Standzeit einge-
zeichnet. Flur die Zusténde -1l zeigen die Werte aus den Probenkdpfen bis
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= 103 Std. kaum eine Veranderung gegentiber der Ausgangshirte. Erst ab 103
Std. deutet sich eine Erhdhung der Harte ah, was nach dem mefallographi—“
schen Befund auf verstédrkte Ausscheidungen im Korn zurlickzufiihren ist
(Bild 45a+b).

Die ErhShung der Hirte in der Bruchzone beruht bei kiirzeren Standzeiten in
erster Linie auf'Vekfesfigung infolge Deformation, die bei Iangeren Elnsafz-

zeiten durch Etnwarkung der Pruffemperafur wieder abgebauT w«rd.

Fir die Zustande IV und V gilt, daB je nach Prﬁffehperafdr die héhere Aus-
gangshérte herabgesetzt wird. So ist bei 600°C bis = 4000 Std. bei den im
Probenkopf gemessenen Werten noch keine Enffesftgung fesfzusfellen, bei
650°C nur gernngfugog und erst bei hoheren Temperafuren in sfarkerem MaBe.
Der sehr starke Abfall der Hirte in der Bruchzone bei 800°C und Zeiten _
>102 Std. ist bei diesen beiden Zusfénden auf verstirkte tnferkrlsfallone
RcBblldUng zurlickzufiihren, wodurch eine regelrechfe Auflockerung des Gefii-
ges auftritt (Bild 45¢). | | B

S.VD.skussacn der Versuchse.gebn:sse

Das durchgefuhrfe Versuchsprogramm hat gezelgf daB es auch fir den Stahl
X8CrNiMoNb 1616 (1.4981) mdglich ist, durch unterschiedliche mechanisch-
Thefmische‘Vorbéhandlungen die mechanischen Kurz- und Langzeiteigenschaf-
ten in nennénswer?em Umfang zu beeinflussen. Ausgangspunkt ist der fir die-
se Legierung Ubliche l&sungsgeglihte Zustand, fir den in der Literatur um-
fangreiche Ergebnisse voriiegen. Vom VDEH sind die Ergebnisse ‘von Zeitstand-
versuchen deutscher Stahlhersteller zusammengesfellf wordenZ). Die Werte fir
den losungsgegiunTen Zustand der von uns untersuchten Scnmelie itegen bei
600° und 650°C innerhalb der Streubinder, sie sie sich aus den VDEH-Werten
ergeben (Bild 46). Bei 700°D und Standzeiten >103 Stunden liegt die Zeit-
sfandfesflgkelfskurve an der unteren Grenze. Die ZelTsfandfesT!gkelfskurven
fur 750° und 800°C der VDEH-ZusammensTellung stammen von einer leicht Uber-
stabilisierten Schmelze und llegen uber den Werten der von uns untersuchten

Schmelze.

Die Ergebnisse der Zugversuche zeigen, daB dem L&sungsgliihen nachfolgende
Aus fagerungen bei 700° bzw.«800°C‘(Zus+and il und LI1) ohne EinfluB auf die
Streckgfenze sind und die Zugfestigkeit leicht erniedrigt wird. Damit ver--
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bunden ist eine hdhere Duktilitdt, Dagegen fluhrt die Kaltverformung von 12%
(Zustand V) zu bedeutend hdheren. Streckgrenzenwerten, die z.B. mit 35 kp/mm?
doppelit. so hoch liegen wie bei dem nur i8sungsgeglithten Zustand {. Dieser
Tatsache kommt im Zusammenhang mitT der Auslegung der Brennelementhiilie noch
besondere Bedeutung zu,‘Die‘Einbuﬁe an Duktilitét ist verhditnisméBig ge~
ring. Die der Kaltverformung nachfolgende Glihung bei 800°C (Zustand V)

fuhrt zu hdheren. Streckgrenzenwerten.im Vergleich zum I8sungsgeglihten Zu-

stand | bei gleichzeitig besserer Duktilitdt und gleicher Zugfestigkeit.

Die Betrachtung und Wertung der Ergebnisse der Zeifstandversuche ist immer
unter dem Aspekt zu betrachten, welchen Belastungen die Brennelementhilie
ausgesetzt sein wird. Die derzeitigen Annahmen gehen davon aus, daB die Be-
anspruchungstemperaturen der Brennelementhllile im Bereich von 600-650°C |ie~
gen bei Hot-Spot-Temperaturen von 700~-750°C und Beanspruchungszeiten von
10.000 - 20.00C Stunden in Frage kommenzz}
zusténde ermittelten Zeitstandfestigkeitswerte im Bereich von 600-800°C er-

. Die fUr die funf Vorbehandlungs-

lauben eine gute Inter- bzw. Extrapolation mit Hilfe des Larson-Milier-Para-
meters. Durch die Optimierung der Konstante c Zh sind die Streuungen gering.
Stellt man die aus den Teildiagrammen in Bidd 34 ermittelten Zeitstandfestig-
keitswerte fur 103-105 Std. Standzeit einander gegenliber, sc gelangt man zu

folgender Wertung:

Bei 650°C werden die hdchsten ZeifsfandfesfigkéifSwé%fe fur den Standzeit-
bereich von 10%-105 Stunden mit 16,5 baw. 11 kp/mm2 von dem nur kaltverform-
ten Zustand IV ery elch? Diese Wer?e legen durchweg um 1-3 kp/mm2 h&her als
die enTsprechenden Werfe der nur thermisch behandelfen Zustédnde I(-lii. Die
Werte des mechanisch- Thermisch vorbehandel?en Zusfandes V liegen dazwischen.
MiT sfetgender Pruffemperafur verrlngern sich dte Unterschiede, sodaB bei
7u0°“ una ‘iG‘r Std. S?andzel? fur den Zustand IV 9 kp/mm2 und 7-8 kp/mm? fir
d;e ubrigen Zustédnde exfrapo!jer? werden., Eine weitere Erhdhung der Tempera-
Turiauf‘750? undZBQQOC zeigf; daB:es erwartungsgeméB nun bei den Zustdnden
IV und ¥V zu einef stérkeren Enffesfigung kommt. Die Werte fir 10% Std.
iiegen bei 750°C noch fur alle Zus+ande bei 3,5 bIS 4 kp/mm2. Béi 800°C
liegen die Thermcsch behandelten Zustdnde =111 = 2 kp/mm2 und die Zusténde

IV und V bei = 1,5/kp .

Die mechanische Beanspruchung der Hilfe fiir einen mit Natrium geklihlten Brenn-

stab liegt als Summe der verschiedenen Beanspruchungsarten bei= 12 kp/mm?2 22).
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Dieser Wert orientiert sich nun nicht an den zuvor besprochenen Zeitstand-
festigkeitswerten, sondern es muB gewéhrleistet sein, daB innerhalb des
Beanspruchungszeitraumes bei dieser Dauerbelastung ein bestimmter Dehnbe-
trag nicht Uberschritten wird. So kommt fir die Auslegung den Zeit-Dehn-

grenzen-Werten und dem Kriechverhalten besondere Bedeutung zu.

Wie aus den Bildern 10-14 klar hervorgeht, liegt der Wert fir o1%/10% Std.
fir die Zustdnde I-11{ unter 10 kp/mm? bei 650°C und fir die Zustdnde IV-V
bei 13-14 kp/mm2. Unter Zugrundelegung dieser Werte wiirden also lediglich
die Zustdnde |V und V den Anforderungen knapp geniigen. Grundlage der Berech-
nungen zur Hillrohrauslegung bildet z.Zt. das Nortonsche Kriechgesefz15’23).

Bei einfacher Anwendung dieses Kriechgesetzes der Form

gelangt man jedoch zu zu hohen Standzeiten bzw. zu h8heren Spannungen, weil
der Anteil der elastischen Dehnung und das Primérkriechen nicht berlicksich-
tigt werden. Tats&chlich besteht die Form&nderung innerhalb der Auslegungs-
grenze nicht nur aus dem Kriechbetrag, sondern je nach Zustand und Betriebs-
bedingung auch aus einem z.T. nicht zu vernacﬁléssigenden Anteil an elasti-
scher Dehnung und Primdrkriechen. Innerhalb dieses Versuchsprogrammes wurde
diesem Punkt besondere Beachtung geschenkt. Die experimente!len Daten sind

in den Bildern 47-51 getrennt nach Vorbehand!dngszusfénden zusammengesfellf.
Der schraffierte Bereich umfaBt die elastische Dehnung €pal’ die bis zur ‘
Eistizitatsgrenze durch den E-Modul bestimmt ist und bei Erreichen bzw. Uber-
schreiten der Warmstreckgrenze stark ansteigt und auch plastische Verformung
bewirkt. Der Umfang des Primdrbereiches ist abhéngig vyon der Spannung, der
Temperatur und deh Zustand des Werkstoffes. Enfsprechend dem Schema im Bild 50
wurde fiir jede Kriechkur&e der sekunddre Kriechbereich so zu TB =0 projizierf,
daB sich ein Dehnbetrag ergibt, der hier als €q bezeichnet sei und der die

Beléstungsdehnung € und anteiliges Primdrkriechen umfaBt. Unter Berﬂck-

Bel
sichtigung von € verbleibt somit fir die Anwendung des Nortonschen Kriech-
gesetzes lediglich noch der Betrag von Ae bis zur Auslegungsgrenze. ‘
Die Werte flr €0 iiegen, wie die Biider 47-51 zeigen, in Abhdngigkeit von
der Spannung flir alle Pruftemperaturen auf einer Kurve. Bei der Gegeniber-
steliung der verschiedenen Vorbehandlungszusténde zeigt sich nun, daB z.B.
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fir den |0sungsgeglihten Zustand | der Betrag fir € bei 0,55% liegt; fir

die angenommene Auslegungsspannung von 12 kp/mm2. Dagegen betrigt der Wert

fur €6 bei dem nur kaltverformten Zustand lediglich 0,15% und 0,20% bei dem
mechanisch-thermisch vorbehandelfen Zustand V. D.h., bei einer Ausiegungs-

grenze von 1% (éinachsig)-verbieibf als Ae 0,80-0,85% bei den Zustanden |V

und V gegenliber nur 0,40-0,45% bei den nur thermisch behandelten Zust&nden

=111,

Diese Aussagen gelten auch nur insofern, wenn die Auslegungsgrenze inner-
haib des sekund&ren Kriechbereiches liegt. Es ist durchaus damit zu rech-
nen, daB gerade unfer Reaktorbedingungen das Kriechverhalten so beeinfiuBt
wird, daB die Auslegungsgrenze erst erreicht wird, wenn der Werkstoff sich
schon auBerhalb des sekunddren Kriechbereiches befindet. Deshalb diirffte je
nach Problemstellung die Kenntnis der Gesamtdehnung bis zum Ende des sekun-
déren Kriechbereiches interessant sein. Allerdings ist bei den meisten
austenitischen Stdhlen der Ubergang der einzélnen Kriechbereiche nicht klar
‘ausgeprdgt, sodaB einige Streuungen in Kauf genommen werden missen. (n den
‘Bildern 52~54 sind als Beispiel flir die Zustdnde I-1l!~V die Gesamtdehnbe-
trédge bis zum Ende des sekunddren Kriechbereiches in Abhdngigkeit von der
angeiegten Spannung wiedergegeben.

Die Autoren danken Frau Schienker fir die Durchfiihrung der umfangreichen
metailographischen Untersuchungen und den Herren Sanchez und Mozo (JEN),
sowie den Herren Seith, Dindorf und Weis (GfK) fir die vorbildliche Durch-

tihrung und Betreuung der Zei#sfandvershche
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Tabelle 1 DA 1616 (_X8 CrNiMoNb._16156_)

Chemische Zusammeﬁsefzung‘der Charge Nr. 15621

o Si Mn P S Cr Ni Co

Lieferfirma 0,08 0,50 1,24 0,018 0,006 16,49 16,60

GfK - IMF 0,077 0,47 1,16 0,018 0,01 16,55 16,80 0,5

Richtanalyse 0,08 17 17

VDEH 0,50 0,12 0,11 0,012 0,007 15,92 15,93 0,0
0,085 0,80 1,46 0,023 0,012 17,08 17,90 0,33

Mo Ti Al Cu B Ta Nb N, v
Lieferfirma 1,66 0,80
GfK - IMF 1,50 0,05 0,06 0,13 1 ppm 0,06 0,70 0,02
R N
Richtanalyse 1,8 , min 10 xC
o : : . —
VDEH . - 1,70 0,01 0,03 0,08 - 0,53 - 1,29 0,004 0,05
2,08 0,08 0,14 0,17 0,02 0,09




Tabelle 2 DA 1616 Chg. 15 621 - n- u. k-Werte

Zustand : Temp. °C - n K
i |8sungsgegliht ~ 600 14,3 -~ 1,5 « 10725
650 11,6 6 . 10720
700 6,5 7 .10712
750 6,0 1 - 1079
800 5,3 4 + 1078
Il i8sungsgegliuht. - 650 - -~ 11,7 . 6 - 10719
+ 700° 170n/L . .. . 700 . . 6,8 2 . 10711
750 6,2 2 - 1079
L11 18sungsgegliht 600 21,0 3 . 10-3%
+ 800° 23h/L 650 10,0 5 . 10717
: - 700 © 6,6 4 . 10711
750 6,3 1 . 10"°
800 5,8 3. 1078
IV 18sungsgegliht 600 15,0" 3 . 10728
+ 12% kaltverformt 650 ‘ 11,5 3 . 10721
e e a3 g . 10713
750 4,6 1,5 » 1079
800 3,0 8 - 1077
v 16sungsgegliht 600 - -
+ 12% kv+800° 23h/L 650 15 7 . 10725
700 (6,8) (1,5 « 10712)
750 5,5 3. 1079
800 4,5 7 - 1077

( ) vorldufig
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Bruchdehnung in Abhangigkeit von der Standzeit
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Bild 25: Sekundire Kriechgeschwindigkeit in Abhéhgigkeit von der Spannung
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