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Übersicht

Der Werkstotf X8CrNiMoNb 1616 (Werkstoff-Nr. 1.4981) wurde in 5 verschiede­

nen Zuständen im Temperaturbereich von 600-8000C untersucht, um den Einfluß

mechanisch-thermischer Vorbehandlungen auf das Zeitstand- und Kriechverhal­

ten zu studieren. Ausgehend vom handelsüblichen lösungsgeglühten Zustand

zeigt es sich# daß eine Auslagerung bei 700° bzw. 800°C (Zustand I I und I1 I)

das Zeitstandverhalten nicht nennenswert beeinflußt. Dagegen führt eine Kalt­

verformung von ~ 12% (Zustand IV) und Kaltverformung mit anseh! ießender Glü­

hung bei 800°C (Zustand.V) zu einer nennenswerten Verbesserung der Zeitstand­

festigkeits- und Kriecheigenschaften# die bis zu Temperaturen von 700°C und

Zeiten> 104 Std. weitgehend erhalten bleibt. Die Einbuße an Dukti lität ist

verhältnismäßig klein. Wesentliches Kriterium ist die Matrixverfestigung durch

die Kaltverformung, d.h. eine erhebl iche Erhöhung der Warmstreckgrenze. Die­

sem Punkt ist im Zusammenhang mit der Auslegung der Brennelement-Hülle beson­

dere Bedeutung beizumessen. Die für Auslegungsrechnungen wichtigen Kriechda­

ten sind für die 5 Zustände und alle Prüf temperaturen über einen weiten Span­

nungsbereich erfaßt worden. Die meta110graphischen Untersuchungen gaben Auf­

schluß über Rißbi Idung, Bruchverhalten und Gefügeänderungen.

Absfrac't

In order to study the influenee of different thermo-meehanieal treatments

upon the ereep behaviour and time to rupture of stainless steet X8 CrNI~~Nb

1616 (OIN 1.4981) sampies of five different pretreatments were investigated

in the temperature range 600-8000C. Starting with solution treated material

(as obtained from the manufacturers) it was found, that annealing at 700°C

r sp . 800°C (Treatment I1 and IIU did notmaterially affect time to rupfure,

On the other hand time to rupture and creep behaviour were greatly improved

by 12% cold-work <Treatment IV) and byeold-work and annealing at 800°C

(Treatment V). This improvement were preserved for temperatures up to 700°C

and tlmes up to > 104 hours. The lossof ducti Ilty is relatively smal I.

The maineffect of treatments IV and V Is strengthening of the matrix via

co Id-work, I.e. theyield point at high temperature is raised. This is an

important point to consider for designing fuel element cladding. For this

purpose the most important ereep data for pretreatments I-V are given for

al I tests temperatures and a wide range of stresses. The metallographie in­

vestigations gave insigth Intoerack formation, fraeture and changes in the

gra In structure.
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1. Einleitung

Im Rahmen der deutsch-spanischen Zusammenarbeit zwischen der Junta de Ener­

9 i'a Nuc lear und der Gese! Ischaft für Kernforschung werden se it 1969 gerne i n""'

sam Zertstand- und Kriechversuche an einem 16/16CrNi-Stah! mit der deut­

schen Werkstoff-Nr. 1.4981 durchgeführt. Dieser aus ren lt lsche Stahl ist z.Zt.

einer der aussichtsreichsten Werkstoffe für Schnell-Brüter-Brennelementhül 1­

rohre. Bei allen fÜr die Auslegung wichtigen Bestrahlungsexperimenten in den

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

Dieser Stah Iwi rd Im konvent ione I fen Kraftwerksbau für Anwendungstemperatu-
. 0

ren von 580-750 ein starkem Maße verwendet. Die Enf'tHck lungbas i ert auf den

16/13 CrNi-Sti'lhlen, dieal ierdings bei diesen Einsatztemperaturen zur Bildung

der c-Phase r'fe igen. Aus diesem Grunde wurde derN lcke l-Oeha It auf rund 16%

erhöht mit einemauf 1,6% bis 2% begrenzten Molybdängehaltl) , sodaß die Aus­

scheidung der o-Phase unterdrückt wird~ Entsprechend seiner umfangreichen

Verwendung I regen in der Literatur zahlreiche Arbeiten vor, die sich sowohl

mit dem Festigkeitsvethalten als auch mit dem Ausscheidungsverhalten bei der

Variation verschiedener legierungselemenfe beschäftigen. Vom Verein Deutscher

EisenhüttenleuteZ) sind in einem Atlas die Ergebnisse von Zeitstandversuchen

deutscher Stah lherstel ler an 35 verschiedenen Schmelzen zusammengestellt wor­

den, auf denen auch das gültige Stahl-EIsen-Werkstoffblatt basiert3). Die

Zusammenstel lung umfaßt Zeitstandfestlgkeitswerte, Zeltdehngrenzen und' Wer­

te für Bruchdehnung und ";einschndrung für" Temperaturen Von 600-800oC. Anga-­

ben über das Kriechverhalten fehlen. Die untersuchten Schmelzen waren al IEi

Bor-fre I.

Der EinflUß von Bor auf die Eigenschaften dieses Stahles wurde sehr ausführ-
. 4)

I H:hin einer Arbeit von K. Bungardt und G. Lennartz untersucht, in der

auch der Stab i li si erungsgrad variiert wurde. Speziell über den EInflbßdes

Stab I 11 si erungsverhä Itn i sses ber Ichteten W. Ruttmann u, a , 5). 0le Wirkung

weiterer Legi<erungselemente wie z.B. Kohlenstoff,StlCkstoff usw. ist Gegen­

stand weiterer Arbeiten an dieser LegierungQ- 10> • Der Einfluß der Korngrö­

ße11,12> auf das Zeltstandfestfgkeltsverhalten ist Inicht' sehr ausgeprägt.

Das Ausscneiaungsverhalten unter isothermen Bedingungen bis zu 5000 Std.Ist

eingehend von H. Schönfe Id uz: a. untersucht worden13) •

Der Einsatz diesesStahles?rfoJgt durchweg imlösungsgeglÜhtep Zustand

(1050-1100oCILuftoderWasser) •. Nach dieser Behandlung I jegt e i n vol laus re-
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nitische,s Gefüge mit Niobkarbonitriden vor. Wie eigene Untersuchungen an .

austenitischen 16/13 CrNi- und 15115~CrNi-Stähh;n14) bisher bestätigt ha­

ben, ist es möglich, durchmechanisch~thermi$cheVorbehandlung die mecha­

nischen Eigenschaften tei Iwelse in weiten.Bereichen zu vari ieren.

Für das gerne Insame Ver.suchsprogramm wurden fünf versch iedene Ausgangszustän­

de.für .die Legierung X8CrN iMoNb 1616, gewählt:

Zustand I = lösungsgeglUht
11 11 = " " + 700°C. 170 h/Luft
11 111. = " " + 800°C 23 h/Luft
11 IV = 11 11 + 12% kaItverformt .
11 V = 11 " + 12% kaltverf. + 800°C 23h/Luft

Der Zustand. I. ist der von den Herstellern angegebene für diese Legierung

al IgernE! in üb I ic~eZustand~· DI.e AuS Iagerung be I 700°C über 170 Stunden (Zu­

stand 1.1) .sollte aieBlldung vonv,ielen kleineren Ausscheidungen vor dem

Zeitstandversuch vorwegnehmen und stellt auch eine Verbindung zu einem äl­

teren Bestrahlungsexperiment her. Eine kürzere Auslagerung bei 800°C (Zu­

stand i i i) fUhrt dagegen zu gröberen Aussehe Idungen• Durch ei ne 10-15% ige

Kaltverformung (Zustand IV) wird die Matrix verfestigt und demzufolge die

Streckgrenze des .Materials erhöht. Zudem entspricht eine solche Kaltverfor­

mung in etwa.dem Richtzug bei der Hüllrohrherstellung. Eine nachfolgende

Auslagerung bel 800°C 23h (Zustand Y) bewirkt einmal die Bildung von Aus­

scheidungen und zum anderen eine Erhöhung der Duktilität infolge von Erho­

lungsvorgängen. Die Zustände IV und V sind auch bei einigen Bestrahlungs­

experimenten eingesetzt.

Von den 5 Zuständen wurden.dle Zustände I-III-Y in den Anlagen der Divi­

.sion de Metalurgia und die Zustände .11 und IV in den Anlagen des IMF unter­

sucht.

2. Versuchsmaterial

Das Versuchsmaterial wurde von den Gußstahlwsrken Wltten unter der Handels­

bezeichnung DA 1616 als 14 mm 0 Stangenmaterial im lösungsgeglUhten Zustand

angeliefert. Die chemische Zusammensetzung der gelieferten Charge 15621 Ist

in Tabelle 1 wiedergegeben; und zwar sowohl die Werte der Lieferfirma als



-4-

auch die im IMFermittelten. Sie liegen durchweg im Rahmen ,der Richtanalyse.

Die Gehalte 'an TalNb zeigen, daß die Schmelze vollstab l ll s lert ist. Ferner

ist auch die Analysenspanne von 35 Schmelten angegeben, die vom VDEH im Rah­

men der Gemeinschaftsarbe it untersucht wurden2). Zu erwähnen ist, daß es

sich bei den vom VDEH und der von uns untersuchten Schmelze um borfreie Char­

gen handelt, während in vielen Fällen den hochwarmfesten austenitischen 'Stäh­

Ien ~ 50 ppm Bor zu Ieg iert wird, um die Verarbe itbarke'i t und das Zerrsteno­

verhalten zu verbessern.

Das Gefüge der 5 untersuchtenZus't§nde -ist in den Bi Idtafeln 1 und Z wieder­

gegeben. Die Korngröße liegt bei 20";;50 um, Zwar sind im Bi Id la noch einzel­

ne Bereiche ohne klare Korngrenzenerkennbar, jedoch durch die Auslagerung

bei 7000e Clb)und 8000C (lc) kommen auch in diesen Bereichen die Körner

deutlich hervor. Die Auslagerung bewirkt eine etwas stärkere Belegung der

Korngrenzen, wie die Bilder 2a-e zeigen. Unverändert bleibt die Härte, wie

das Diagramm im Bi Jd 2 zeigt. Erst d-i eKa Itverformung erhöht die Härte. Die

nachfolgende Glühung führ'tzü der erwarteten leichtem Entfestigung.

3. Versuchsdurchführung

Die von allen Zuständen durchgeführten Zugversuche wurden auf einer elektro­

nischen 5 to-Spindelmaschine mit mechanischem Antrieb gefahren. Die Verfor­

mungsgeschwindigkeit betr~g l%/min. Sowhf fü~ die Zug- als auch f~r die Zeit­

standversuche wurden Gewindekopfproben' der Abmessung 0 8 x50 mm (do x 10)

verwendet. Die Zeitstandversuche wurden sowohl von der Division de Metalurgia

als auch i~ IMF in Einprob~npr6fständen der Bauart Mohr &,Federhaff in Nor­

malatmosphäre durchgeführt. E'inzelversuche im IMF wurden aus Kapazitätsgrün­

den auch im Vakuum gefahren, jedoch ist das ohne Einfluß auf' die Meßergebnis­

se. Die Dehnung während des Versuchs wurde In den Anlagen des IMF mit induk-
, . '

tiven Wegaufnehmern erfaßt und registriert. Dagegen sind die Anlagen der' Di-

vision deMe'talurgia mit Doppelmeßuhren bestückt, die die Dehnung über Quarz­

stäbe anzeigen. Die Versuchstemperatur wird mit drei über die Meßlänge ver­

teilten pt/Rh-Pt-Thermoelementen kontrolliert und ist durch drei separat re­

gelbare Heizzonen über die Proben länge konstant. Uber die Versuchszeit be­

trägt die Schwankung ~ ZOC.
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4. Versuchsergebnisse

4.1 ~l:!9Y~!:~l:!s:n~

Von dem Zustand I (I ösungsgeg Iüht) wurden Zugversucheirn Temperaturbere ich

von 600-800oC und von den übrigen Zuständen jewei Is bei' 650°C und 700°C
. .

durchgeführt (Bi Id 3), Die Zugfestigkeit des lösungsgeglühten Zustandes nimmt

mit steigender Prüf temperatur von 40kp/mm2 bei 600°C gleichmäßig ab bis

13 kp/mm2 bei 800°C. Eine 12%lge Kaltverformung erhöht die Zugfestigkeit

durchweg um 8 kp/mm2 zwischen 650°C und 700°C. Einen geringen Einfluß haben

dagegen die Vorbehandlungen der Zustände 11, I1 I und V auf die Zugfestigkeit.

Dagegen liegen die Werte fUrdle Warmstreckgrenze des kombinierten Zustandes

V über den Werten der nurwärmebehandeltenZustände 1-III,d.h. das Streck-­

grenzenverhältnis 0'5/0'8 ist besser geworden. Dle Bruchdehnung liegt erwar­

tungsgemäß bei den Zuständen niedrigerer Festigkeit bei hohen Werten. Der

Abfall bei 700°C für den lösungsgeglUhten Zustand scheint In dieser Stärke

nicht ganz echt zu se in, obwoh Id le Werte der Zustände 11 und 11 I eben fa 1Is

kleiner werden. Die Duktilität des Zustandes IV ist durch die Kaltverformung

entsprechend geringer.

4.2.1 Zeitstandfestigkeit

DieaufgenommenenZeltstandfestigkeitskurven sind in den Bildern 4-8 darge­

stellt.Die erreichten Standzelten sind In Abhängigkeit von deraAgelegten

Spannung eingetragen, und zwar ~eordnet nach den einzelnen Yorbehandlungs­

zuständen, so daß aus dleser Darstellung der Einfluß der PrUftemperatur er­

sichtlich lsf-, Vom Zustand V (Bi Id8) laufen noch zwei Langzeitversuche; nach

deren Beendigung kann dann dleZeitstandfestigkeitskurve für 600°C ünd 700°C

bis 104Std. Standzelt fixiert werden.

Um den .Einfluß der Yorbehandl ung klarer zu erkeenen, sindi m BI kd 9 In den

Tellbllderna"e die Zeitstan'dkurven lür jede Prüf temperatur zusammengefaßt.

Die höchsten Zeltstandfestlgkeltswerte werden durch den 12% kaltverformten

Zustand erreicht. Ab 750°C deutet sich fOrdiesen Zustand ein stärkerer Ab­

fall der Zeltstandkurve an für Standzeiten >103 Std., der dadurch bestätigt

wird, daß bei 800°C Prüf temperatur die Zeitstpndwerte für O'B/103 Std. gleich

denen de~ nur lösungsgeglühten Zustancles,sJnd.@is6500C werden von dem Zu­

stand V (kal.tverforlTlt + au~gelagert) .noch Werte erreicht, die knapp unter
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denen des nur kaltverformten Zustandes liegen und besser sind als'dls der·

Zustände I-I I I. Jedoch ab 700°C bestehen keine wesentlichen Unterschiede

mehr zwischen den Zuständen 1-11 I und V. Für 600-700oC sind noch Litera­

turwerte angegeben, wie sie von Stahlherstellern flir den handelsüblichen

lösungsgeglühten Zustand gültig sind. Auf einen Vergleich mit den vom VDEH.

zusammenge~tellten WertEm2) wird im'R~hmen der Diskussion eingegangen.

4.2 •2 ... ~§Ü!:Q~~J:!9r~!!~~n
Für die Konstruktion und den prekt tschen Einsatz' ist nicht die Zeit bis zum

Bruch ,.sondern nur. dle Zeit bis zum Erreichen eines best I rrimten Dehnbetragesi.

von Bedeutung. Während der ZeI tstandversuche wurde d l-e Längenänderung kon­

tinuierLich geme$sen, sodaß die 'verschiedenen .Dehnqnenzen sicher erfaßt.wer­

den konnten. In den.B i Idern 10-14 sind, g~ordnet nach VorbehandIungszustän­

den,.d ieWer:te 0,2%, 1% und 2% Dehnung eingezeichnet. Der Obers icht li chke it

halber sind lediglich die Werte für 1% Dehnung durch eine Kurve miteinander

verbunden. Der Einfluß der Prüftemperatur und der Vorbehandlung spiegelt

sich widder in dem zeitlichen Abstand zwischen Zeit-Dehngrenzen-Kurve und

Zeitstandfestigkeitskurve. Dies läßt sich auch durch das Verhältnis Zeit­

Dehngrenze zu Zeitstandfestigkeit ausdrUcken, bezogen auf eine bestimmte

Standzeit. In Bild 15 ist für 102 und 103 Stunden Standzeit das Verhältnis

l%-Zeit-Dehngrenze zu Zeitstandfestigkeit für die untersuchten Zustände in

Abhäng.i gke it von der Temperatur aufgetragen. Es ist k.i ar erkennbar, daß die

Zustände IVCka I.tverformtl.und, Vekal tverformt +geg IGhtlb I5 zu 700°C ein

wesentlich günsN geres ;Verhäl tn is Dehngrenzezu ZeItstandfestlgkei taufwe 1­

sen, als dle.nurthermisch vorbehandelten Zustände 1-111. Erst.ab 750°C ist

der Untersch lad nicht mehr so ausgeprägt • Die angegebenen Ze i t-Oehrigrenzen­

Werte berücksichtigen, auch nach "DiN, nur 'den Kriechbetrag. Nicht berücksich­

tigt ist die Belastungsdehnung EBe l• Die Werte' für ESel sind gering, solange

die Streckgrenze nicht erreicht bzw. überschritten ist und sind abhängig vom

E-Modul. Für .die Legierung X8CrNiMoNb 1616 liegt der E-:Modul für RT bei.rund

20.000kp!mm2 und für 700°c bei rund 15.000,kp/mm2 " Eine sich daraus ergeben­

de Konsequenz für, d,Ie Auslegungsgren.ze des Brenne lement-HüI Irohres wird bei

Diskussion der Versuchsergebnisse noch behandelt.

4.2.3; ;!2rYf!lg~!lriY!!9_Y!!fL:~Ü}§f!:lDQr1m9
Die Bruchdehnung (65dl nach dem Zeitstandversuch Ist In den Diagrammen 16-20'

in Abhäng i gkel t von der Standze it el ngeze Ichnet. Für jede Prüftemperatu'rwur-
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den die Werte der versch Iedenen Vorbehandlungszustände In einern Bi Idzusam­

mengefaßt, sodaß auch der Einfluß ger Vorbehandlung ersichtlich ist. Trotz

einiger Streuungen,dle bei dleser-Größe Immer wIeder auftreten, kann fest­

gestellt werden, daß mit zunehmender Standzelt bis 750°C die Werte nur ge­

ringfügig abnehmen. Erst bei Temperaturen ab 750°C zeigen alle Zustände,

außer dem nur ka.ltverformten Zustand, eine etwas stärkere Abnahme bei Stand­

zeiten >103 Std. Der Einfluß der Prtlftemperatur geht dagegen etwas besser

aus der Darstellung im Bi Id 21 hervor. Für den nur kaitverformten Zustand IV

werden ziemlich unabhängig von der Prüftemperatur bei 103 Std. Standzeit Wer­

te zwischen 10-15% gefunden.

Die Werte für die Brucheinschnürung, die ein wesentliches Kriterium für das

Verformungsvermögen eines Werkstoffes sind, wurden In den Bildern 22-24, ge­

trennt nach Prüf temperaturen, für die einzelnen Zustände, zusammengestellt.

Allgemein kann gesagt werden, daß ab 650°C. sowohl mit steigender Prüftempe­

ratur als auch mit zunehmender Standzeitdie Einschntlrung abnimmt. Erwar-:­

tungsgemäß wurden, an dem nur kaltverformten Zustand die geringsten Werte ge­

messen.

4.2.4 Kriechoarameter-----_&.._-------
Die Kenntnis derSpannungsabhängigke}t,der sekundären Kriechgeschwindigkeit

ist für die Auslegung der Brennelemehthülle von Bedeutung. Mit dem Norton­

sehen Kriechgesetz 15) der Form t = k' dn läetslch die Spannungsabhängigkeit

allgemein gut beschrelben, wobei n und k dabei leglerungs- und temperaturab­

hängige Größenslnd. Aus der während des Zeitstandversuches aufgenommenen

Kriechkurveläßt sich die sekundäre Kr;,echgesehwindigkeit Ebestimmen. Trägt

man die sekundäre Ki-iechgeschwlndlgkettln Abhängigkeit von der jewel ligen

Spannung im doppel-logarithmischen Papier auf, so erhält man Geraden, 'aus de­

ren Neigung sich n und k bestimmen lassen. Im Bild 25 sind die vorliegenden

Werte jeweils für einen Vorbehandlungszustand inden Telldiagrammen a-e ein­

gezeichnet. Für den Zustand V (e) ist eine endgültige Festlegung für 600°C

und 700°C erst nach'Beendlgung zweier noch laufender Larigzeitversuche möglich.

Die aus diesen Diagrammen ermittelten Werte tOr n und die errechneten k-Werte

sind in der Tabe1Ie 2 zusammengeste! lf.

Das Bi Id 26 erläubtauf einen BI lek-den EinHußder Vorbehandlung auf die

Spannungsabhäng igke It der sekundären Kr iechgeschw lnd i gke i t be iden el nze Inen
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Prüf temperaturen zu erkennen. KIar ers icht li ch ist, daß die Spannungsabhän­

gigkeit bei dem nur Raltverformten Zustand mit steigender Prüf temperatur in

stärkerem Maße geringer wird als bei den übrigen Zuständen. Der Einfluß der

Prüftemperatur auf die Größe des ermittelten Spannungsexponenten n geht aus

Bi Id 27 hervor. Für all e Zustände erg lbf sich bis 700°C eine seh r ausgepr~g­

te Abnahme in der Größe des Spannungsexponenten n auf ei~en Wert von 6-7 bei

700°C. Oberhalb 700°C erniedrigt sich der n-Wert für die Zustände I-I I I und

V nur noch geringfügig. Ledigl ich für den nur kaltverformten Zustand IV fällt

der Wert auf 3 ab.

Ein Zusammenhang zwischen sekundärer Kriechgeschwindigkeit Eund der Stand­

zeit t B wurde rein empirisch von Monkman und Grant16) in der Form

log t B +m .' log€ = K

gefunden. Dabei sind mund K Konstanten, die legierungs- und in einigen Fäl­

len auch temperaturabhängig sind. Der Wert für die Konstante m schwankt im

allgemeinen zwischen '0,6-1,2. Ein m < 1 I iegt in der Regel dann vor, wenn

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

zeitunabhängige Brüchdehnüng hin.

•In den Bi Idern 28-32 s lnc .für jeden Zustand Werte für E: in Abhängigkeit von
't

der Standzeit eingezeichnet. Für die Zustände l-IV ordnen sich die Wertepaare

trotz einiger Streuungen unabhängig von der Prüftemperatur auf einer Geraden

ein. Dagegen beim Zustand V (Bild 32) liegen die Wertepaare für 750° und 800°C

auf Geraden mit anderer Neigung, sodaß für diese Temperaturen sich etwas hö­

here m-Werteergeben. Piese,Änderung in der Proportionalität wird auch aus der

Darstellung in Bi Id 33deutl ich. In diesem Bi ld sind für· 650-8000C die ~-tB­

Wertepaare für eine Spannung je Zustand eingezeichnet.

Denn neben den Extrapolationen aus der empirischen log € - log tB-Abhängig­

keit lassen sich über die Monkman- und Grant-Beziehung auch Aussagen machen,

in welchem Maße Kriecheigenschaften und/oder Standzeit durch verschiedene

Vorbehandlungen beeinflußt werden17,18). n.n. in diesem Fall, ausgehend vom

~-tB-Wertepaar des lösungsgeglühten Zustandes, daß für 650° und 700°C Prüf­

temperatur eine Glühung bei 700°C (Zustand I I) und 800°C (Zustand I I I) eine

fast gleichstarke Verschiebung dere-Wertezu höheren Kriechgeschwindigkei­

ten und tB-Werte Zu niedrigeren Zeiten erfolgt. Dagegen bewirkt die Kaltver­

formung (Zustand IV) und die kombinierte Vorbehandlung (Zustand V) eine we-
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sent I Ich stä rkere Ern led r Igung der E:,-Werte als eine entsprechende Erhöhung

der srendze It , Be i höheren Prüftemperatur~nkommtes fÜr den Zustand V zu

einer ul11gekehrten Beelnf Iu~sungder Wertepaare • Währendbe I 750°C noch be i

fast gleicher Standzeiteine etwas höhere Kriechgeschwindigkeitgemessen

wird, verschieben sich bei 800°C die Wertepaare in gleichem Maße zu höheren

Kriechgeschwindigkeiten und geringeren Standzeiten. lediglich der nur kalt­

verformte Zustand IV zeigt bei 750°C noch eine höhere Standzelt bei gleich­

zeitig stärkerer Erniedrigung der sekundären Kfiechgeschwindlgkeit E. Jedoch

bei 800°C ist die Beeinflussung des Wertepaares aurch Kaltverformung ganz

gering.

Zur Ermittlung der Aktivlerungsenergie de?Kriechens QKwurden die bei glei­

cher Spannung und verschiedenen Prüf temperaturen ermittelten Werte für die

sekundäre Kriechgeschwindigkeit ~ gegen l/ToK aufgetragen. Trotz der sich

zwangsläufig ergebenden Streuungenläßt sich aus der Neigung der sich erge­

benden Geraden die Aktivierungsenergie des Kriechens QK berechnen. Als Mit­

tel aus drei Werten wurden für die verschiedenen Zustände folgende Werte er­

rechnet:

Zustand I = !ös.-geg! • = 130 kca,l/g Mol
iI 11 = lös.-gegl. + 100°C 110 h/l = 130 " "
" 111 = lös~-ge91. + 800°C 23 h/l = 162 " "
" IV = lös.-gegl. + 12% k.v. = 111 " "
" V = lös ....ge9 I. + 12% kv.+800oC 23h/l = 170 "

4.2.5 S~!r~E2!~!12n~m29!lfn~~lt~n

Eine Extrapolation von Zeitstandwerten kürzerer Dauer bei höherer Prüftempe-

ratur auf das langzeitverha!ten be~ ti~feren Temperaturen ist grundsätzlich

möglich. Für diesen Zweck sind schon verschiedene Verfahren vorgeschlagen wor­

den, ohne daß eines als allgemein anwendbar bezeichnet werden kann. Nach Un­

tersuchungen von.Bungard un.d $chmitt19), dievet::;chiedene Extrapolationsver­

fahren anh~nd verfügbarer K4rZ- und. Langzeitwerte überprüften, ergab sich nach

dem Verfahren von Larson und MI I ler20) die gerlngste.Streubreite. Prüftempe­

ratur und Standzeit sind nach del11 Larson ...Mil Ier-Verfahren in der Form

P .. ToKCc+16g t B)

miteinander verknüpft, wobei c eine Konstante ist, für die in vielen Fällen

ein Wert von 20 gewäh It werden kann. Di ese Konstante ist jedoch nicht nur
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werkstoffabhängig, sondern, wie schon mehrfach eigene Untersuchungen gezeigt

haben, auch vom Vorbehandlungszustand abhängig. In der vorl iegendenArbeit

wurden für die einzelnenVorbehandlungszustände nach einem Rechenprogramm

von Guyette21) die Werte für c aufg'rUnd der vorliegenden Standzeiten opfi-

miert.

Zustand I c = 20,5
11 II c = 22
II 111 c = 26

" IV c = 21,5
11 V c = 29

Unter Verwendung der errechneten c-Werte sind im Bild 34 in fünf Tei Idia­

grammen die Zei tsta'ndhauptkurven ei ngeze lchnef ,

4. 3 ~~!~1l29r:~Q!Ü§s:h~_~!:!!~r:§!:!s:!lY!:!9~!:!

Der größte Tel I der untersuchten Zeitstandproben wurde metallographlsch un­

tersucht. Für die einzelnen Zustände~rglbt sich je nach Prüftemperatur und

Standzeit anhand der umfangreichen meta I lographischen Befunde ein guter Über-
)

blick in bezug auf Rißbi !dung, Bruchverhalten und GeJügeänderungen. Zur Klä-

rung der Frage, in welchem l,Jmfang ioterkrlstql line Anrisse In der Bruchzone

auftreten, wurde die Probe Im ungeätzten Zustand bet 30-facher Vergrößerung

aufgenommen. Das Bruchverhalten selbst ist im geätzten Zustand bel 100- bzw.

1000-facher Vergrößerung erkennbar. Um Gefügeänderungenzu erkennen, wurde

sowohl vom Probenkopf als auch aus dem Bereich der Meßlänge eine Aufnahme

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

50 HCl

,50 H20

!jHN03

0, 15 Sperbei ze

Beirtur wäl"'mebehandelten Zuständen 1-3 und dem mechanisch-thermisch Jvorbe­

handerten Zustand V treten Interkristal IlneAnrlsse In der .Bruch zone bei kür­

zeren Standzeiten nur vereinzelt 'auf (BI Id35a). Erst bel Standzeiten ab ei­

nigen hundert Stunden werden sie zahlreicher (Bi Id35b>' Dies gi It für Prüf­

temperaturen von 600-750oC. Bel dem nur kaltverformten Zustand IV treten da­

gegen auch schon bei kürzeren Standzeiten Interkristal line Anrisse auf, die

bel längeren Standzelten auch weiter In der Meßlänge beobachtet werden (Bild

35c>. Dagegen kommt es 'be I 800°C Prüftemperafur unabhängI9 vom Vorbehand Iungs-
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zustand in stärkerem Maße zu interkristallinen Anrissen, die im Bereich der

Bruchzone zu regelrechten Gefügeauflockerungen führen (Bild 45c).

Der Bruch selbst erfolgt überwiegend interkristal lin. Zwar ist das bei den

Zuständen 1-111 und V wegen der starken Deformation in der Bruchzone aus der

Bruchaufnahme mit 100-facher Vergrößerung nicht in jedem Fall klar erkennbar

(Bi Id 36a), jedoch zeigen die mit 1000-facher Vergrößerung gemachten Aufnah­

men aus der Bruchzone eindeutig die interkristalline Form der Anrisse (Bild

36b). Dagegen kommt die Bruchausbi Idung bei dem nur kaltverformten Zustand

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

Als Einfluß der Prüftemperatur, Prüf spannung und Versuchszeit kommt es bei

allen Zuständen zu GefOgeänderungen. So kommt es gerade bei dem lösungsge­

glühten Zustand I und dem kaltverformten Zustand IV besonders bei 6000C und

6500C schon nach kurzen Standzeiten zu starken Ausscheidungen auf den Korn­

grenzen, die sich allerdings mit zu~ehmender Standzeit wieder auflösen. Als

Beispiel sind in der Bi Idtafel 37 Aufnahmen aus der Meßlänge von Proben des

Zustandes I mit verschiedenen Standzeiten zusammengestellt. In gleicher Wei­

se treten diese Ausscheidungen im Probenkopf auf. Allerdings etwas zeitver­

setzt, weil die Prüfspannung, die diese Vorgänge beschleunigt, im Probenkopf

nicht in dem Maße wirksam ist, wie in der Meßlänge (Bild 38). Mit zunehmen­

der Prüftemperatur und Standzeit kommt es auch teilweise zur Koagulation von

Karb iden und zwar sowoh I im Korn als auch auf den Korngrenzen (B i Id 39)'

4.4 ~§[!~m~§§yn9~n

Nach ientzei'tstandversuch wurde an den Proben die Härte im Probenkopf und in

der Meßlänge in verschiedenen Abständen vom Bruch gemessen. Härtewerte aus

dem Probenkopf .können den Einfluß der PrUftemperatur und -zelt wiederspie­

gein, d.h. kommt es zu stärkeren Ausscheid~ngen, wird .in der Regel die Här­

te ansteigen, dagegen kommt es bei zuvor kaltverformten Proben zur Entfe­

stigung. Bei Härtewerten aus der Meßlänge dagegen macht sich noch der Ein­

fluß der angelegten Spannung bemerkbar. Einmal kommt es durch die Deforma­

tion zu einer Erhöhung der Härte, zum anderen kommt es gerade bei längeren
. .

Standzeiten bzw. höheren Prüf temperaturen infoige lnterkristalliner Auf lok-

kerungen zu ger i ngererr Werten.·.1 i1 den BI i dern 40-44 sind, nach VorbehandIungs­

zust1:inden geordnet, ·dle Härtewerte In Abh~ngigkelt vonderStandzeit elnge­

zeichnet. Fürvd Ie Zusfände I-I Ilze Igend ie Werte aus den Prooenköofen bis
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~ 103 5td.kaum eine Veränderung gegenüber der Ausgangshärte. Erst ab 103

Std. deutet sich eine Erhöhung der Härte an, was nach dem meta I lographi­

schen Befund auf verstärkte Ausscheidungen im Korn zurückzuführen ist

(Bi id 45a+b>'

Die Erhöhung der Härte in der Bruchzone beruht bei kürzeren Standzeiten in

erster Linie auf Verfes}igung infolge Deformation, die bei längeren Einsatz­

zeiten durch Einwirkung der Prüf temperatur wieder abgebaut wird.

Für die Zustände iV und V gilt, daß je nach Prüf temperatur die höhere Aus­

gangshärte herabgesetzt wird. 50 ist bei 6000C bis ~ 4000 Std. bei den im

Probenkopf gemessenen Werten noch keine Entfestigung festzustellen, bei

650°C nur geringfügig und erst bei höheren Temperaturen In stärkerem Maße.

Der sehr starke Abfa II der Härte In der Bruchzone be I 800°C und ZeIten

>102 Std.1 st bei dlesen belden Zuständen auf verstlkktel nterkrl sta I I Ine

RIßbildungzurüctzuführen, wodurch eine regelrechte Auflockerung des Gefü­

ges auftritt (Bild ·45c).

5. Diskussion der Versuchsergebnisse

Das durchgeführte Versuchsprogramm hat gezeigt, daß es auch für den Stahl

X8CrN IMoNb 1616 ( l , 498q mögl ich ist, durch untersch Ied I i ehe mechan Isch­

thermische Vorbehandlungen die mechanischen Kurz- und LangzeiteIgenschaf­

ten in nennenswertem Umfapg zu beeinflussen. Ausgangspunkt ist der für die­

se Legierung übliche lösungsgeglühte Zustand, für den In der Literatur um­

fangreiche Ergebnisse vorliegen. Vom VDEH sind die Ergebnisse von Zeitstand­

versuchen deutscher Stah Iherste 1Ier zusamrilengeste 11 t worden2). Die Werte für

den iösungsgeglühten Zustand der von uns untersuchten Schmeize liegen bel

600° und 650°C Innerhalb der Streubänder, sie sie sich aus den VDEH-Werten

ergeben (Bild 46). Bei 7000D und Standzelten >103 Stunden liegt die Zeit­

standfestigkeitskurve an det unteren Grenze. Die Zeitstandfestigkeitskurven

für 750° und 800°c der VDEH-Zusammensteiiung stammen von einer leicht über­

stab i I isl eften Schme lze und II egen über den Werten der von uns untersuchten

Schmelze.

Die Ergebnisse der Zugversuche zeigen, daß dem Lösungsglühen nachfolgende

Aus lagerungen be i 700° bzw. 800°C (Zustand II und 111) ohne Einf lußauf di e

Streckgtenzeslnd und die Zugfestigkeit leicht erniedrigt wird. Damit ver-
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bunden ist eine höhere Duktilität, Dagegen fUhrt die Kaltverformung von 12%

(Zustand IV) zu bedeutend höheren-Streckgrenzenwerten, die z.B. mit 35 kp/mm2

doppelt so hoch liegen wLebei dem nur lösungsgeglUhten Zustand I. Dieser

Tatsache kommt Im Zusammenhang mit der Auslegung der Brennelementhülle noch

besondere Bedeutung zu. Di e Einbuße an DuktI I Ität Ist verhä! tn I smäß Ig ge­

ring. Die der Kaltverformung nachfolgende Glühung bei 800°C (Zustand V)

führt zu höheren Streckgrenzenwerten~ im Vergleich zum lösungsgeglühten Zu­

stand I bei gleichzeitig besserer. Duktilität und gleicher Zugfestigkeit.

Die Betrachtung und Wertung der Ergebnisse der Zeitstandversuche ist Immer

unter dem Aspekt zu betrachten. we~chen Belastungen die Brenne I ementhü I ie

ausgesetzt sein wird. Die,derzeitigenAnnahmen gehen davon aus, daß die Be­

anspruchungstemperaturen der BrennelementhUlle im Bereich von 600-6500C lie­

gen bei Hot-Spot-Temperaturen von 700-7500C und Beanspruchungszeiten von

10.000 - 20.000 Stunden In Frage kommen22) . Die für die fünf Vorbehandlungs­

zustände ermItte ItenZe itstandfest igke I tswerte fm Bere ich von 600-800oC er­

lauben eine gute lnter- bzw.Extrapolation mit Hi He des Larson-Mi l ter-Para­

meters. Durch die Optimierung der Konstante c 21) sind die Streuungen gering_

Ste! It man die aus den Telldiagrammen in B1J:d 34 ermittelten Zeltstandfestig­

keltswerte für jQL 105 Std. Standzelt einander gegenüber, so gelangt man zu

folgender Wertung:

Bei 650°C werden die höchsten Zeltstandfestigkeitswerte für den Standzeit­

bereich von 104-105 Stunden mit 16.5 bzw. 11 kp/mm2 von dem nur kaltverform­

ten Zustand IV erreicht. Diese Werte liegen durchweg um 1-3 kp/mm2 höher als

die entsprechenden Werte der nur thermisch behandelten Zustände 1-111. Die

werte des mechanisch-thermisch vorbehandelten Zustandes V liegen dazwischen.

Mit steigender Prüftemperatur verringern sich die Unterschiede, sodaß bei
. .

700°C u~d 104 Std. Standzelt für den Zustand IV 9 kp/mm2 und 7-8 kp/mm2 tür

die übrigen Zust~nde extrapoliert werden. Eine weitere Erhöhung der Tempera­

tur auf 750° und 800°C zeigt, daß es erwartungsgemäß nun bei den Zuständen

IV und V zu einer stärkeren Entfestlgung kommt. Die Werte für 104 Std.

liegen bei 750°C noch für alle Zustände bei 3,5 bis 4 kp/mm2 • Bei 800°C

liegen die thermisch behandelten Zustände 1-111 =2 kp/mm2 und die Zustände

IV und V bei = l,5/kp2 .

Die mechanische Beanspruchung der HOlle für einen mit Natrium gekühlten Brenn­

stab liegt als Summe der verscb Iedenen 8eanspruchungsarten be i= 12 kp/mm2 22)



Dieser Wert orientiert sich nun nicht an den zuvor besprochenen leitstand­

festigkeitswerten, sondern es muß gewährleistet sein, daß innerhalb des

Beanspruchungszeitraumes bei dieser Dauerbelastung ein bestimmter Dehnbe­

trag nicht überscnritten wird. So kommt für die Auslegung den leit-Dehn­

grenzen-Werten und dem Kriechverhalten besondere Bedeutung zu.

Wie aus den Bildern 10-14 klar hervorgeht, liegt der Wert für 01%/104 Std.

für die Zustände I-I I I unter 10 kp/mm l bei 6500 C und für die Zustände IY-Y

bei 13-14 kp/mm2 • Unter Zugrundelegung dieser Werte würden also ledigl ich

die Zustände IV und Yden Anforderungen knapp genügen. Grundlage der Berech­

nungen zur Hüllrohrauslegung bi Idet z.Zt. das Nortonsche Kriechgesetz 15,23).

Bei einfacher Anwendung dieses Kriechgesetzes der Form

~ = k • an

gelangt man jedoch zu zu hohen Standzeiten bzw. zu höheren Spannungen, weil

der Anteil der elastischen Dehnung. und das Primärkriechen nicht berücksich­

tigt werden. Tatsächlich besteht die Formänderung innerhalb der Auslegungs­

grenzenicht nur aus dem Kriechbetrag, sondern je nach Zustand und Betriebs­

bedingung auch aus einem z.T. nicht zu vernachlässigenden Antei I an elasti­

scher Dehnung und Primärkriechen. Innerhalb dieses Versuchsprogrammes wurde

diesem Punkt besondere Beachtung geschenkt. Die experimentellen Daten sind

in den Bildern 47-51 getrennt nach Vorbehandlungszuständen zusammengestellt.

Der schraffierte Bereich umfaßt die elastische Dehnung e:Be l , die bis zur

Elstizitätsgrenze durch den E-Modul bestimmt Ist und bei Erreichen bzw. Über­

schreiten der Warmstreckgrenze stark ansteigt und auch plastische Verformung

bewirkt. Der Umfang des Primärbereiches ist abhangig von der Spannung, der

Temperatur und dem Zustand des Werkstoffes. Entsprechend dem Schema im Bild 50

wurde für jede Kriechkurve der sekundäre Kriechbereich so zu t B = 0 projiziert,

daß sich ein Dehnbetrag ergibt, der hier als e:o bezeichnet sei und der die

Belastungsdehnung e:Be l und anteiliges Primärkriechen umfaßt. Unter Berück­

sichtigung von e: verbleibt somit für die Anwendung des Nortonschen Kriech-o
gesetzes ledig! ich noch der Betrag von ~e: bis zur Auslegungsgrenze.

Die Werte für e:o liegen, wie die Bilder 47-51 zeigen, in Abhängigkeit von

der Spannung für alle Prüftemperaturen auf einer Kurve. Bei der Gegenüber­

stel lung der versChiedenen Vorbehandlungszustände zeigt sich nun, daß z.B.
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für den lösungsgeglühten Zustand I der Betrag für €o bei 0,55% I legt; für

die angenommene Auslegungsspannung von 12 kp/mm2 • Dagegen beträgt der Wert

für €o bei dem nur kaltverformten Zustand lediglich 0,15% und 0,20% bei dem

mechanisch-thermisch vorbehandelten Zustand V. D.h., bei einer Auslegungs­

grenze von 1% (einachsig) verbleibt als ~€ 0,80-0,85% bei den Zuständen IV

und V gegenüber nur 0,40-0,45% bei den nur thermisch behandelten Zuständen

1-111.

Diese Aussagen gelten auch nur insofern, wenn die Auslegungsgrenze inner­

halb des sekundären Kriechbereiches liegt. Es ist durchaus damit zu rech­

nen, daß gerade unter Reaktorbedingungen das Kriechverhalten so beeinflußt

wird, daß die Auslegungsgrenze erst erreicht wird, wenn der Werkstoff sich

schon außerhalb des sekundären Kriechbereiches befindet. Deshalb dürfte je

nach Problemstel lung die Kenntnis der Gesamtdehnung bis zum Ende des sekun­

dären Kriechbereiches Interessant sein. Allerdings ist bei den meisten

austenitischen Stählen der Übergang der einzelnen Kriechbereiche nicht klar

ausgeprägt, sodaß einige Streuungen In Kauf genommen werden müssen. In den

Bildern 52-54 sind als Beispiel fUrdle Zustände I-I I I-V die Gesamtdehnbe­

träge bis zum Ende des sekundären Kriechbereiches In Abhängigkeit von der

angelegten Spannung wiedergegeben.

Die Autoren danken frau Schlenker für die Durchführung der umfangreichen

meta I lographischen Untersuchungen und den Herren Sanchez und Mozo (JEN),

sowie den Herren Seith, Dindorf und Weis (GfK) für die vorbi Idliche Durch­

führung und Betreuung der Zeitstandversuche
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Tabelle 1

Chemische Zusammensetzung der Charge Nr. 15621

C 51 Mn P 5 Cr Ni Co

Li eferf i rma 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 Tl AI Cu B Ta Nb N2 V

Lieferfirma 1,66 0,80

GfK - IMF 1,50 0,05 0,06 0,13 1 ppm 0,06 0,70 0,02

~

Richtanalyse 1,8 mln 10 xC

~

VDEH 1 j 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 TeITlP· °c n k
----------------------------------------------------------------------

lösungsgeglüht 600 14,3 1,5 · 10-2 5

650 11 ,6 6 · 10-2 0

700 6,5 7 · 10'-12

750 6,0 1 · 10- 9

800 5,3 4 · 10- 8
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Bild-Nr 35

DA 1616 Chg. 15621
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TI A 161 6 Chg.15621 Bild-Nr.36
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DA 1616 Chg.15621

Zustand 1 =lösungsgeglüht

Bild-Nr.37

9415 HV30=198-223 9419 HV30=206-232
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Bild-Nr.38
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angelegten Spannung



DA 1616(4981) Chg.15621
Zust. 2 = Lös.gegl. + 7000 170hlL
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Bild 49: Abhangigkeif des Dehnbetrages E' 0 von der
angelegtenSpannung
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Bild 50: Abhängi9keitdesDehQbetrgges E 0 von der
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Bild 52: Abhängigk.eit des Dehnbetrages für e sek von

d~r a~gelegten Spannung·
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Bild 53: Abhängigkeit des Dehnbetrages für E sek von

der angeiegtenSpannung
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Bild 54: Abhängigkeit·des'Dehnbetrages für Esek von
der angelegten Spannung


