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Ubersicht

Der Stah! X 10 NiCrMoTiB 1515 (Werkstoff-Nr. 1.4970) wurde in sieben
verschiedenen Vorbehandlungszusténden untersucht, um den EinfluR me-
chanisch=thermischer Vorbehandlung auf das Zeitstand- und Kriechver-
halten zu studieren. Ausgangspunkt ist die Tatsache, daB3 die Warm-
streckgrenze wie bei den meisten austenitischen Stahlen fir 600-800°C
im Bereich von 12-15 kp/mm? {legt. Unter Beriicksichtigung der Anfor-
derungen, die an die Brennelement-Hiille gestellt werden, besteht des-
halb die Notwendigkeit, durch entsprechende Vorbehandlung die Matrix-
festigkeit zu erhShen. Untersucht wurde eine Schmelze der Fa. Sandvik
(12R72HV) im [8sungsgegliihten Zustand bei Temperaturen von 550-800°C
und in mechanisch-thermisch vorbehandel+ten Zustinden bei 650° und 700°
bzw. 750°C. Die Vorbehandlungen umfaBten Kaltverformungsgrade von 15%
und 30% sowie Auslagerungen zwischen 700° und 850°C. In Bezug auf das
Zeitstandfestigkeitsverhalten bei Beanspruchungszeiten > 10% Stunden
und Temperaturen von 650-700°C zeigen die Zustande mit 15% Kaltverfor-
mung das glinstigste Verhalten., Wahrend die Duktilitdt bei den nur ther-
misch vorbehandelten Proben mit zunehmender Standzelt abnimmt, st sie
bei den mechanisch und mechanisch~thermisch vorbehandelten Zusténden
ziemlich standzeltunabh&ngig. Die flir Ausliegungsrechnungen wichtigen
Kriechdaten sind flir die mechanisch=thermisch vorbehandelten Zusténde
Uber einen weliten Spannungsberelich erfaBt worden. Die metallographi-
schen Untersuchungen gaben AufschiuB Uber RiBbildung, Bruchverhalten

und Gefligednderungen.
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in order to study the influence of different thermo-mechanical treat-
ments qbon the c¢reep behaviour and time to rupture of stainless steel
X10 NiCrMoTiB 1515 (DIN 1.4970) samples of seven different pretreat-
ments were investigated. The reason for this Investigation was the
fact that the yield point of austenitic steels at high temperatures
(600-800°C) is in the range 12-15 kp/mmz. With respect fo the requi-
rements for fuel-clad tThere exist the necessity to increase the strength,
réesp. the yield point by way of proper treatment. Specimen made from
the same heat of a Sandvik steel (12R72ZHV) were investigated affer so-
lution treatment in the temperature range 550-800°C and after thermo-
mechanical treatments at 650, 700 and 750°C. Among the prefreatments
employed were coldwork (15% resp. 30%) and annealing at femperatures
be%ween 700-850°C. 1+ was found that 15% c.w. improved the time to
ruprre most for times > 10* hours and temperatures between 650 and
700°C. The ductility decreased for specimens which were only solution
treated with increasing time to rupture, while on the other hand it
was time independent for sample which underwent a mechanical or ther-
mo=mechéhical treatment. The importént creep-data for designing fuel-
eleménf*c!adding are given for all thermo-mechanical pretfreatments
for a wide range of stresses. The metallographic investigations
gave insight into crack formation, fracture and changes in the grain

structure.



1. Einleitung

Der titanstabilisierte 15/15 CrNi-Stahl mit der Werkstoff-Nr. 4970, der auch
unter dem Handelsnamen 12R7ZHV (Sandvik) bekannt 1st, gilt neben dem niob-
stabilisierten 16/13 und 16/16 Stahl als potentieller Hillwerkstoff. Und
zwar sowoh| flr Brennelemente in natriumgeklhlten als auch in gasgekiihlten
SchneiSnBrUfer°Reak+oren1’2). Dieser Stahl zelchnet sich bis zu Temperatu~
ren von 750°C durch Zeitstandfestigkeitswerte aus, die lUber denen der ge-
nannten niobstabilisierten Stdhlen [legen. Ferner zeiglt er eline geringere
Neigung zum Interkristallinen Bruch, was nach den bisherigen Kenntnissen
fir eine geringere Empfindlichkeit gegen die Hochtemperaturversprédung
spricht 1), Jedoch wie bel allen Ubrigen austenitischen Stdhlen |iegen
auch bei dieser Leglerung die Warmstreckgrenzenwerte im nur wdrmebehandel-
ten Zustand zwischen 12 und 15 kp/mm? fir Temperaturen von 600~850°C. Be-
zogen auf die Anforderungen, die an die Hiulle eines Schnell-Briter-Brenn-
elementes gestellt werden, bestand die Notwendigkelt, die Streckgrenze zu
erhdhen. Die M8glichkeit ist gegeben durch Kaltverformung und/oder thermi-
sche Auslagerung des zuvor |6sungsgeglihten Materials. H. Bdhm und G. HefB
haben in einer Arbeit gezeigt, daB durch mechanisch-thermische Vorbehand=
lungen das Kurzzelitverhalten in weiten Bereichen zu varlieren ist, und den
EinfluB der verschiedenen Vorbehandlungen auf das Bestrahlungsverhalten
beschriebengz Kurzzeitfestigkeitswerte flir den Temperaturbereich von 550~
760°C  verschiedener Vorbehandlungszustdnde werden von C.G. Colllins mitge=
tellt “2 Von Bedeutung bei diesem Stahl ist die hdhere Rekristallisations~
temperatur, dle Auslagerungstemperaturen bis zu 850°C zuldBt, ohne dal3 Re-~

kristallisation erfolgt.

Erste Ergebnisse zeigen, daB auch bei Langzeitbeanspruchung die durch me=
chanisch-thermische Vorbehandiungen erzielte Festigkeitssteigerung gegen-
Uber dem 18sungsgegllihten Zustand bis zu Beanspruchungszeiten von 103-10"
Stunden weltgehend erhalten bleibt. So berichten R. Lagneborg 3) und

P. Lindhagen &J Uber Zeitstandversuche bei 700°C mit Proben dieser Legie-
rung, die bis zu 20% kaltverformt und bis zu 850°C 1-2 Std. geglitht worden

waren.
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Im Rahmen der vorliegenden Arbeit wird Uber die Ergebnisse von Zug- und Zeit-
standversuchen berichtet, die im Temperaturbereich von 650-850°C an verschie-
den.  vorbehandelten Zust&nden erarbeitet wurden. Neben dem [8sungsgeglihten

Zustand (Ausgangszustand) wurden 6 weitere Vorbehandlungszusténde untersucht:

Zustand 1

L]

I6sungsgegliht

= " + 800°C 23h/L

= " + 15% kaltverformt

15% k.v. + 830°C 20h/L
= " + 30% k.v.

- L + 30% k.v. + 700°C 120h/L
= " + 30% k.v. + 850°C 1h/L

~ Oy B W N
"
+

Diese Palette der Vorbehandlungszusténde erlaubt bei der Besprechung der ver-
schiedenen KenngréBen den EinfiuB sowohl der Wdrmebehandlung als auch der
Kaltverformung klar zu erkennen. Durch die unterschiedlichen GlUhbehandlun-
gen und Kaltverformungsgrade werden die wesentlichen GrdBen in weitem Be-
reich beeinfluBt, die suf das Bestrahlungsverhalten und dem Einsatz unter

Reaktorbedingungen von Bedeutung Sfﬁd‘)i

1. Verteilung der Karbidausscheidung
2. KorngrodBe und =form

3, Matrixhdrte

2. Versuchsmaterial

Das Versuchsmaterial wurde von der Firma Sandvik in Form von @ 12 mm Stan-
genmaterial im |&sungsgegliihten Zustand angeliefert. Die chemische Zusam-
mensetzung geht aus Tabelle 1 hervor. Die Charge ist fitan-unterstabilisiert.
Bis auf den h&heren Mn- und Bor-Gehalt liegen die Ubrigen Legierungselemente
innerhalb der Richtanalyse., Das Geflige des |&sungsgeglithten Zustandes lag in
einer etwas unregelmiBigen KorngrdBe von 80-200 um vor (Bild ta) mit einer
Hérte HV3o = 133-154, die der Hérte austenitischer Stshle im |8sungsgeglih-
ten Zustand entspricht. Die Auslagerung bei 800°C uber 23 Std. fihrt zu el-
ner etwas stédrkeren Bildung von Ausscheidungen im Korn und einer geringfi-
gigen Anhebung der Hirte (Bild 1b). Die Geflige der Ubrigen mechanisch-ther-
misch vorbehandelten Zust&nde sind in den Bildern 2a-3c wiedergegeben. Die

Verdnderung der Ausgangshérte mit zunehmendem Kaltverformungsgrad und als
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EinfluB der Warmebehandlung zeigt das Bild 4. Man erkennt, daB Glihungen bei
830°-850°C nach vorausgegangener Kaltverformung nur eine schwache Erholung
bewirken und auch eine langzeitigere GlUhung bei 700°C praktisch ohne Ein-
fluB auf die Harte ist.

3. Versuchsdurchfihrung

Die Zugversuche wurden auf einer elektronischen 5 fo Spindeimaschine mit me-
chanischem Antrieb durchgeftihrt. Die Verformungsgeschwindigkeit betrug 1%/min.
Die Zeltstandversuche wurden in Einprobenprifsténden und z.T. in Mshrproben-
prifsténden in Normalatmosphére durchgefihrt. Sowohl flir die Zug- als auch
fir die Zeitstandversuche wurden @ 5 x 25 mm (do x lo) Gewindekopfproben
verwendet. Die Dehnung wdhrend des Zeitstandversuches wurde in den Einpro-
benprifstédnden mit induktiven Wegaufnehmern registriert und in den Mehrpro-
benpriifsténden liber Quarzgesténge mit 2/1000 mm MeBuhren angezeigt. Die
Versuchstemperatur wird mit 3 P+/Rh=Pt-Thermoelementen kontrolliert und ist
durch drei separat regelbare Helzzonen Uber die Probenldnge konstant. Uber

die Versuchszelt betrégt die Schwankung :.ZOC.

4, Versuchsergebnisse

o s Bk e 4 s ey s e o o

se bis 850°C durchgeflihrt. Die Ergebnlsse sind im Bild 5 in 4 Tellschaubii-
dern zusammengefaBt. Die hdchsten Zugfestigkeitswerte werden erwartungsge-
m&B von den kaltverformten Proben erreicht. Zwar |iegt der kombinlerte Zu-
stand 4 bis 700°C noch etwas unter dem des nur I8sungsgeglihten Zustandes 1,
Jedoch ist der Abfall der Festigkeit mit steigender Priftemperatur nicht so
stark., Die Streckgrenzenwerte zeigen eine klare Dreiteilung. Die 30% vorver-
formten Proben liegen bei 650° und 700°C zwischen 48-63 kp/mm%. Die nur 15%
vorverformten Proben bei 30-40 kp/mm2 und fir 850°C Priftemperatur noch bei
24,5 kp/mm2. Dle Werte fir die nicht kaltverformten Zusténde 1 + 2 |iegen
ziemlich temperaturunabhingig zwischen 14-17 kp/mm2. Diese und fiir den Zu-
stand 4 (15% k.v. + 830°C 20h) ermittelten Werte decken sich gut mit den Li-

&)
WA

teraturwerten .

Analog den verhd@ltnisméBlg geringen Streckgrenzenwerten der Zusténde 1 und 2
werden hohe Bruchdehnungen erreicht (>35%). Dagegen zeigen die stark kaltver-
formten Proben (Zustand 5-7) nur Bruchdehnungswerte zwischen 11-18%, Ginsti-
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ger liegen die nur 15% verformten Proben mit Werten zwischen 20 und 30%.

Alle Proben brachen transkristallin (Bild 6a+b). Anrisse entstehen lediglich
infolge der starken Deformation durch die eingelagerten und nicht deformier-

baren Primdrkarbide (6¢),.

4.2 Zeltstandversuche
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4,2.1 Zeitstandfestigkeit

Die Zeitstandfestigkeitskurven der 7 untersuchten Zusténde sind in den Bil-
dern 7-9 wledergegeben. Da das Zeitstandfestigkeitsverhalten des 18sungsge-

7’8), wurden

gilhten Zustandes durch die Literatur weitgehend bekannt st
von diesem Zustand im Temperaturbereich von 550-800°C fediglich Einzelver-
suche gefahren. Es zeigte sich, daB sich die gemessenen Werte der untersuch-
ten Charge bis zu Standzeiten um 103 Std. in die fir diesen Stah| bekannten
Streubdnder einordnen lassen. Den Streub&ndern liegen Zeltstandversuche an
verschiedenen Schmefzen und mit verschiedenen Probenformen bis zu 3.10% Std.

Standzeit des Herstellers zugrunde »

Eine GlUhbehandlung bei 800°C Uber mehr als 20 Std. (Bikd 7b) erniedrigt die
. . : . o o o
Zeitstandfestigkeit. So liegt z.B. der Wert flr 98/10 000 Sfdfur 6507C bel

n 13 kp/mm? gegentiber a 17 kp/mm? des |8sungsgegllihten Zustandes. Eine star-
ke Erhdhung der Zeitstandfestigkeit wird durch 15% Kaltverformung erzielt
(Bild 8a). Fur 10% Std. Standzeit kann bei 650°C mit & 29 kp/mm? und befi
700°C mit knapp 24 kp/mm? gerechnet werden. Wird nach der Kaltverformung zur
Erzielung einer glinstigeren Verteilung der Ausscheidungen noch bei 830°C 20h
gegllht, so muB eine geringere Zelitstandfestigkelit in Kauf genommen werden.

. o p s 2 . ¢
Die Werte fir 98/10 000 Std. verringern sich auf 21 kp/mm¢ bei 650°C und

und & 17 kp/mm 2 bel 700°C (Bild 8b).

Zwel Werte von Proben, die bel 750°C untersucht wurden, zelgen, daB selbst
bei dieser Temperatur verhdltnismdBig hohe Zeitstandfestigkeitswerte erreicht
werden. Es setzt bel dieser Temperatur nicht die erwartete stérkere Erholung
ein, vielmehr kommt es zu zusitzlichen Ausscheldungen, wie dlie metallographi-
schen Untersuchungen ergeben haben. Diese Ausscheidungen beglinstigen zwar das
Kriechverhalten, jedoch setzen sie auch erheblich die Duktilitdt herab, wie

die weiteren Ergebnisse noch zeigen werden.
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Eine stérkere Kaltverformung von 30% (Bild 9a) erhdht nur unwesentlich dle
Zeitstandfestigkelt bis zu Standzeiten von 103 Std. Bel l#ngeren Beanspru-
chungszeiten seétzt in etwas stérkerem MaBe Erholung eln, sodaR bel 10% Std.
Standzeit mit ® 27 kp/mm? elne etwas geringere Zeifstandfestigkeit erreicht
wird als bet 15% Kaltverformung. Dies deckt sich mit Ergebnissen von Unter-

9). Dort zeigte sich, daB der optimale Verformungs-

suchungen an {ncoloy 800
grad standzeitabhdngig ist. Die maximale Standzeit verschiebt slich von hohen
Kaltverformungsgraden bei kurzen Standzeiten asymptotisch zu niedrigeren Ver-
formungsgraden. Fiur Standzeiten >10%3 Std. pendelt sich der optimale Verfor-

mungsgrad zwischen 8-10% ein.

Ohne EinfluB auf das Langzeitverhalten bei 30% Kaltverformung ist die Aus=
lagerung bei 700°C (Zustand 6) und 850°C (Zustand 7). Wie aus den Telldia-
grammen 9bfc hervorgeht, liegt der Wert fur 98/10 000 Sfd.fur 650°C bel

29 kp/mm2,

o g € e o e e e B 2 e e e 4

Fir die Berechnung und Auslegung von Bautellen werden nicht die Zeitstand-
rte sondern die Zeit-Dehngrenzenwerte zugrunde geiegt. Die an-
gegebenen Dehngrenzen beziehen sich {(auch nach DIN) immer auf die w&hrend

des Kriechversuches auftretenden Kriechbetrdge und berilcksichtigen nicht die
auch im Zeltstandversuch meBbare Belastungsdehnung. Das heiBt, liegt im Zeit-
standversuch bzw. bel einem Bauteil die Spannung unter der fir die jeweilige
Einsatztemperatur maBgebenden Warmstreckgrenze, so tritt elne elastische Ver-
formung auf. Wie aus Bild 5 hervorgeht, llegt flur den Zustand 1 und 2 dle
Warmstreckgrenze bei 14-17 kp/mm2. Dagegen zeigt Bild 7, daB die Spannungen
fir Standzelten bis 103 Std. und 700°C und 10% Std. bis 650°C elndeutig lber
der Warmstreckgrenze |iegen. Im Belastungsfall tritt also nun als Belastungs-
dehnung nicht nur elastische sondern auch plastische Verformung aéf. Im Bild
10 ist die Abhdngligkelt der Belastungsdehnung von der angelegten Spannung in
zwel schraffierten Berelchen dargesteilt. Das iinke Streuband giit aligemein
fir die austenitischen Leglerungen, sofern die Warmstreckgrenze nicht Uber-
schritten wird, und wlrd durch den E-Modul bestimmt. Die Werte flr die Zu-
stdnde 3-7, deren Warmstreckgrenze bis 850°C immer Ubef 24 kp/mm? |iegt, ord-
nen sich entsprechend ein. Charakteristisch flr den |8sungsgeglihten und den
{8sungsgeglihten + ausgelagerten Zustand (1 + 2) ist eine verhdltnisméBig
welche Matrix, was sich in den niedrigen Streckgrenzenwerten bemerkbar macht.
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Werden nun bei diesen Zusténden Spannungen angewendet, die zwar lange Stand-
zeiten garantieren, Jedoch Uber dle Warmstreckgrenze ilegen, so treten im
Lastfall Uberwiegend plastische Verformungen auf, die dem rechten schraffier-
ten Feld im Bild 10 entsprechen. So ist z.B. bel 600°C fur 27 kp/mm? mit ~4%
Belastungsdehnung zu rechnen; also bei einer Spannung, die immerhin 10 000 h

Standzeit gewdhrleistet.

Diese Tatsache war u.a. ein entscheidender Grund, durch mechanisch-thermische

Vorbehandlung die Matrixhdrte zu erhthen.

Bei der Wiedergabe der Zelt-Dehngrenzenwerte sollen hier flir den Zustand |
nur Literaturwerte 8) fur c}%/xo“ Std. und fUr den Zustand 2 eigene Werte
fir 61%/103 Std. und extrapolierte Werte fir 01%/10“ Std. in tabellarischer

Form wiedergegeben werden.

Zustand Dehngrenze 600°C 650°C 700°c  750°C
" 2
1. |8s.gegl. 914/10 000 Std 18 13 9,0 6,0 kp/mm
2 . 11 £t
.800%23n/L 1A/1000 " : 72

%1%/10 000 " (11) (7,5)

in den Bildern 11 und 12 sind fiir die mechanisch-thermisch vorbehandelten

(o8

Zustdnde (3=7) die Zeit-Dehngrenzenkurven fir 0,5-1,0-2,0% Dehnung bei 6500,
700° und fir den Zustand 4 auch fur 750°C elngezeichnet, Deutiich ist in je-
dem Tellschaubild erkennbar, daB dle Zelt-Dehngrenzenkurven nahe zusammen-—
fiegen und im Vergleich mit den Zeitstandfestigkeitskurven (Bild 8-9) nur
knapp unter diesen liegen. Sehr ausgeprédgt ist das bel den bei 750°C unter-
suchten Proben. D.h. das Verhdltnis Zeit-Dehngrenze zu Zeitstandfestigkeit
ist sehr hoch, Im Bild 13 ist fir jeden Zuystand das Verh&ltnis 914/% bel
10% Std. Standzelt in Abhinglgkeit von der Temperatur aufgetragen. Bei 650°
und 700°C fiegt fur die Zusténde 1 + 2 der Wert bei 0,8 und flr die mecha-
nisch~thermisch vorbehandelten Zustdnde 3-7 zwlischen 0,85-0,98,

o e o < e e 2 s e B > A v i 0 T e G s o o S5 QI 2 SR R

Ein hohes Zelt-Dehngrenzenverh&itnis allein Ist noch kein Auswahlkriterium,
weil es kelne Aussage Uber dle Duktilitdt einer Legierung erlaubt. So haben
z.B. sprdde Leglerungen immer ein sxtrem hohes 0’%/08-Verhé!+nis, VYon be-
sonderer Bedeutung sind deshalb die Werte fir Bruchdehnung und -einschnlirung
in Abhdngigkelt von der Einsatzzelt, dle ja infolge der Strahlenversprddung

z.T. erhebllich herabgesetzt werden.
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Die nach dem Zeitstandversuch an den Proben gemessenen Werte fir die Bruch-
dehnung (85d) und ~einschnlrung (¢) sind in den Bildern 14 und 15 in Abhén-
gigkeit von der Standzeit fiir die verschiedenen Zusténde eingezeichnet. Die
eingetragenen Streub&nder gelten flr den nur 18sungsgeglihten Zustand. in-
nerhalb dieser Streubdnder ordnen sich die Literaturwerte und die eigenen
Ergebnisse der Versuche ein, die bei 600-800°C durchgefihrt wurden. Der Ver-
lauf des Streubandes zeigt, daB die Bruchdehnung von 40-50% bei kurzen Stand-
zeiten auf 20-30% bei 10% Std. Standzeit abnimmt. Eine Glihung bei 800°C

23 Std. (Bild 14, Zustand 2) bewirkt, daB die Bruchdehnung fir 650° und 700°
standzeitunabhingig bei 40-50% liegt. Die 15%ige Kaltverformung (Zustand 3)
setzt erwartungsgemiB die Duktilitat herab. Bei 650° + 700°C Pruftemperatur
liegen die Werte ziemlich standzeitunabhidngig zwischen 15-20% bis 103 Std.
Standzeit. Erst bei Zeiten >10% Std. deutet sich eine Abnahme der Bruchdeh-

nung auf Werte um 10% an.

Die Werte flr den Zustand 4 [legen fir 650°C bis zu Standzeiten von 10% Std
infolge der der Kaltverformung nachfolgenden Gliuhung zwischen 25 und 30%.
Erst bei 700°C und Versuchszeiten >103 Std zeigt sich auch bel diesem Zu-
stand eine Abnahme der Bruchdehnung, sodaB bei 700°C und 11000°C nur noch
750°C. Bei dieser Temperatur liegt die Bruchdehnung bei 8=9% und auch die
Brucheinschnlrung liegt erheblich unter den bei 650° und 700°C gemessenen
Werten. Die metalliographischen Befunde zeigen, daf sowohl im Korn als auch
auf den Korngrenzen zusdtzliche Ausscheidungen auftreten. Die gemessenen
Hartewerte zeigen auch, daB keine Entfestigung durch die Langzeiteinwirkung

der Priftemperatur erfoligt.

Bei 30% Kaltverformung und verschiedenen Glihbehandlungen (Bild 15) ordnen
sich die Bruchdehnungswerte der Zustédnde 5-7 praktisch standzeitunabhéngig
auf einer Geraden bei *20% ein. Die Werte fUr die Brucheinschnlirung ¢ lie-

gen zwischen 40-70%,

Diese Ergebnisse zeigen, daB bel dieser Legierung selbst nach hohen Kalt-
verformungsgraden auch lber lange Standzeiten die Erholungsvorgénge so
tangsam ablaufen, daB ohne starken Abfall der Zeitstandfestigkeit noch Dehn-
werte erreicht werden, die an der unteren Grenze des nur [&sungsgeglihten

Zustandes |iegen.



m‘iOm

o i v G o e s € e 2 20T 45 o e B ma v o R £ s S e

Mit Hilfe des Larson-Mi|ler-Parameters 10) der Form P = Tek- (c + log %B)
ist es méglich, In begrenztem Rahmen von Zeitstandversuchen klrzerer Dauer
bei h&heren Temperaturen auf |&dngere Zeiten bel tTisferen Temperaturen zu
extrapolieren. Dabel sollte jedoch der Temperatursprung nicht gréBer als

50°C und der Zeltsprung nicht mehr als 1 Dekade betfragen.

In Bild 16 sind die elgenen Versuchsergebnisse mit den Durchschnittswerten
des Herstellers fUr den Temperaturbereich 550-800°C mit Hilfe des Larson-
Miller-Parameters éingetragen. Die legierungsabhéngige Konstante ¢ wurde zu
20 bestimmt und wie man an Hand des Streubandes erkennen kann, ergibt sich
eine gute Ubereinstimmung. Auf den Vergleich mit der fir die Werkstoffe 4988
und 4981 eingetragenen Kurven wird beil der Besprechung der Versuchsergebnis-

se noch eingegangen.

Bei der Auswertung der Zeitstandwerte der Ubrigen mechanisch=thermisch vor-
behandelten Zustédnde 2-7 zeigte es sich, daB der c-Wert zu 25 gewdhlt werden
muBte, um die Standzeiten verschiedener Priftemperaturen in Ubereinstimmung
zu bringen (Bild 17). Das flir den l6sungsgeglihten Zustand glUltige Streuband

aus Bild 16 wurde unter Verwendung von ¢ = 25 In Bild 17 lbertragen, um el-

nen Vergleich aller untersuchten Zusténde zu ermdglichen. Man erkennt, daB

die Zustdnde 5-7 mit 30% Kaltverformung die hdchsten Zeitstandfestigkeits-
werte erreichen. Jedoch deutet sich mit steigendem Parameterwert ein stérke-
rer Abfall der Festigkeit an. Oberhalb P = 27 zeigt der Zustand 3 mit nur 15%
Kaltverformung ein besseres Zeitstandverhalten. Auch der Zustand 4 (15% Kk.v.

+ 830°C 20h) zeigt eine sehr geringe Abnahme der Zeltstandfestigkeit mit stei-
gendem P-Wert, wie auch noch laufende Versuche best&tigen. Die Darstellung
zeligt, daB der Zustand 4 bel T > 650°C und Standzelten > 103 Stunden dem |&-
sungsgegliihten Zustand in Bezug auf die Zeitstandfestigkeit eindeutig Uber=~

legen ist.
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Neben den Festigkelitswerten ist das Kriechverhalten einer Legierung flr die
Auslegung der Brennelementhiille von Bedeutung. Von besonderem |nteresse ist
die Spannungsabh#dngigkeit der sekund&ren Kriechgeschwindigkeit €. Mit dem

" 188t sich die Spannungsabhén-

Nortonschen Kriechgesetz der Form € = k « ¢
gigkeit gut beschreiben. Dabel sindm und k legierungs- und temperaturabhén-

gige GroBen. Die sekunddre Kriechgeschwindigkeit & 1&B1 sich aus der wéhrend )
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des Zelitstandversuches aufgenommenen Kriechkurve bestimmen. Tr8gt man die
sekunddre Kriechgeschwindigkeit gegen die jeweilige Spannung im doppelio-
garithmischen Paplier auf, so erhd&lt man flr jede Temperatur eine Gerade,

aus deren Neigung sich n und k bestimmen {assen, In Bild 18 sind in den Tell~-

diagrammen a-e die Werte filir & in Abh&nglgkeit von der jeweillgen Spannung

fir die Zustdnde 3-7 aufgetragen.

Bel den Zeitstandversuchen der Zustdnde 1 und 2 lagen die Spannungen fir 650°
und 700°C zwischen 12 und 30 kp/mm2 und somit entsprechend Bild 5 durchweg
Uber der Wartungsgrenze 0942. D.h. bel Versuchsbeginn wird die weiche Matrix
plastisch verformt entsprechend Bild 10. Die nun anschlieBend im Kriechver-
such gemessene sekunddre Kriechgeschwindigkeit bezleht sich also nicht auf
einen z.B. nur l8sungsgeglihten Zustand, sondern auf einen nicht ganz klar
definierten verfestigten Zustand. Die auftretenden plastischen Dehnwerte
entsprechen einem Verformungsgrad von =17= bei 40 kp/mm%,%6% bei 30 kp/mm2.
End * 2% bei 20 kp/mmz. Demzufolge sind die Im Bild 19 angegebenen Werte fir
Eabs
tonschen Krlechgesetzes zur Bestimmung von n und k verwendbar.

der nur thermisch behandelten Zustédnde 1 und 2 nicht im Sinne des Nor-

Die fir die Zusténde 3-7 ermittelten n- und k-Werte sind in der folgenden

Tabelle |l zusammengestellt.

Tabelle |1

Zustand Temperatur n k

3. 15% k.v. 650°C 25 6,2+ 1071

700° 22 1,6-10737

35

4. 15% k.v.+ 830°20h 650° 21 8,7«10“06
700° 16 1,610

o 20

750 (11,5) (1,510 31)

5. 30% k.v. 650° 16,5 3,7~10‘28
700° 15,5 7,7-107

6. 30% k.v.+700° 170n/L  650° 22 3,2-10739

700° 16,5 3,7-10731

7. 30% k.v.+850° 1h/L 650° 20 5,7-1073%

700° 15 4,2.10728
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Analog dem Verlauf der Zeitstandfestigkeitskurven ergeben sich fir die Zy-
stdnde 3-4-6 die h&chsten n-Werte. Durchweg liegen die n-Werte fir alle Zu-
stédnde weit Uber denen vergleichbarer Legierungen. Die flr den Zustand 4

bei 750°C ermittelten Werte n und k sind aus einer Geraden, die sich nur auf
2 MeBwerte stltzt, bestimmt und demzufolge mit einiger Unsicherhelt behaftet.

Sie sind deshalb in Klammern gesetzt.

12}
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Monkman und Grant fanden rein empirisch, daB die sekundédre Kriechgeschwin-
digkeit € und Standzeit tg

Uber die Beziehung der Form

keineswegs unabh&ngig voneinander sind, sondern

log tg + m + log € = K

zusammenhdngen. Dabei sind m und k werkstoffspezifische GréBen. Tragt man
die Wer®paare flUr TB
so .erkennt man, daB sie sich flir die Zustdnde 3~7 gut in eln verhdlinismi-

und € in doppellogarithmischem Papier (Bild 20) auf,

Big enges Streuband einordnen. Aus der Neigung des Streubandes errechnet

sich der Wert fir

Alog ?B .

M = e 7y 0,83, Bel einer Proportionalitédt +_ - € und ¢ ges sollte
Alog € 5]

bei m = 1 die Bruchdehnung standzeitunabhéngig sein, bei m > 1 solite sie

mit der Standzeit zunehmen und bei m < 1 abnehmen.
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Nach dem Zelitstandversuch wurde ein groBer Teil der Proben metallographisch
untersucht, um AufschluB zu erhalten Uber Bruchverhalten und Geflige&nderun-
gen infolge der Langzeiteinwirkungen von Temperatur und Spannung. In Bezug
auf das Bruchverhalten interessiert, Inwieweit interkristalline Anrisse in
der Bruchzone auftreten, ob der Bruch selbst trans- oder interkristallin
erfolgt und bei welchen Temperaturen bzw. Beanspruchungszeiten ein Wechsel

im Bruchverhalten auftritt.

Die Proben des l&sungsgeglihten Zustandes brechen bel 550 und 600°C Uberwie-
gend interkristallin mit vielen Anrissen in der Bruchzone (Bild 21a). Ab
650° bis 800°C erfolgt der Bruch transkristallin. Erst bel 800°C treten ver-
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einzelt interkristalline Anrisse unmittelbar am Bruch auf. St&rker bemerkbar
machen sich Aufrisse an der Probenoberfliche ab 750°C mit bei 800°C erhebli-
chen Oxydationserschelnungen, wie das Bild 21b zeigt und die auch an den bei
750° gepriften Proben des kombinierten Zustandes 4 beobachtet werden (Bild
21c). Die bei 650 und 700°C gepriften Proben des nur thermisch behandelten

Zustandes 2 brechen transkristallin.

Die Proben der mechanisch=thermisch vorbehandelten Zustdnde 3-7 brechen bei
650°C und Standzeiten bis 10* Stunden transkristallin. Erst bei 700°C und
Standzeiten > 103 Stunden erfolgt der Bruch mehr oder weniger interkristal-
lin (Bild 22a und b). Die Anrisse erfolgen dann in der Regel von dem Tripel-
punkt der Korngrenzen aus (Bild 22¢). Bei stérkerer Deformation kommt es auch
zu Anrissen bei den Primdrkarbiden, wie im Bild 6c (Zugversuche) schon gezeigt

wurde.

Eine Anderung in der Verteilung bzw. Intensit&t der Ausscheidungen ist licht-
mikroskopisch bei dem [&sungsgeglihten Zustand erst ab 750°C zu beobachten.
Bei dem nur thermisch behandelten Zustand 2 bel 650°C erst nach mehreren tau-
send Stunden Standzeit, wobel der metallographische Befund ergénzt wird durch
gemessene hbhere Hartewerte gegeniiber dem Ausgangsgeflige. Bei den mechanisch-
thermisch vorbehandelten Zustinden 3=7 treten bei 650°C nach fangen und bei
700°C schon nach etwas kirzeren Standzeiten Ausscheidungen auf. Und zwar so-
woh| auf den Korngrenzen als auch im Korn und auf den durch die Kaltverfor—

mung gebildeten Gleitb&ndern (Bild 23a-c).

o 2 e o @ > €5 vms @B 5 ok s e

In den Bildern 24 und 25 sind die Hértewerte der metallographisch untersuch-

ten Zeitstandproben in Abh&ngigkeit von der jeweiligen Standzeit aufgetragen.

Aus Bild 24 geht deutlich hervor, dal3 es bei den Proben der Zusténde 1 + 2
(nicht vorverformt) in der MeBl&nge wdhrend des Zeitstandversuches zu erheb-
|ichen Hartesteigerungen kommt. Dies ist in erster Linie auf Verfestigung
Infolge Deformation zurlickzuflhren. Erst bel Standzeiten > 102 +ritt ab 850° Priif-
temperatur leichte Entfestigung auf. Jedoch féllt selbst bei 800°C Pruftem-
peratur die Hiérte nicht unter den Ausgangswert. Bei einigen Proben wurde auch

die Hiarte im Probenkopf gemessen. Man erkennt, daB bel Standzeiten um 103

Std. und l&nger, die Hirte Im Probenkopf, der ja durch die angelegte Spannung
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nicht deformiert wird, und in der MeBlange fast gleich ist. Die hbhere Hirte
im Probenkopf gegenilber der Ausgangshérte Ist auf die wdhrend des Zeitstand-

versuches auftretenden Ausscheldungen zurlickzufiihren,

Bei den Zusténden 3-7 (Bild 25) liegt die Ausgangshdrte auf Grund der mecha-
nisch-thermischen Vorbehandlung entsprechend hdher. Die Proben der Zusténde
5 und 6 mit der h&chsten Ausgangshérte zelgen mit zunehmender Standzeit bel
650° und 700°C in der MeBl&nge Entfestigung, Jedoch entspricht die Hérte im
Probenkopf auch nach langen Standzeiten der Ausgangshdrte. Dies gilt mehr
oder weniger auch flr die Ubrigen Zusténde. Ferner zelgen die Hértewerte der
bei 750°C gemessenen Proben des Zustandes 4, daB gegeniliber 700°C Priftempe-

ratur keine weitere Entfestigung eingetreten Ist.

5. Besprechung der Versuchsergebnisse

Die guten Zeitstandfestigkeitswerte, wverbunden mit hoher Duktilitdt, des
titanstabilisierten 15/15 CrNi-Stahles 12R72HV waren bekannt. Bestimmend
flir das gute Zeitstandverhalten ist die matrixverfestigende Wirkung des
Molybddngehaltes, in begrenztem Rahmen eln Ausscheidungshdrtungseffekt Uber
Titankarbide und der positive EinfiuB von 80-100 ppm Bor. Der Vorteil der
Ti=Stabilisierung gegenlber der Niob=Stabilisierdng (4988, 4981) wird In
einem wirksame" "Scavenger"-Effekt flr die Elemente Sauerstoff, Stickstoff

3', Eine Ldsungsglithbehandlung mit rascher Abkihlung

und Schwefel gesehen.¢|
h&lt Titan und Kohlenstoff derart in fester Ldsung, daB wdhrend der Lang-
zeitbeanspruchung nur eine schwache Ausscheidungsnelgung besteht, und die
durch die Kriechdeformation entstehenden Versetzungen durch feine Ti-Kar-

bide verankert werden.

Bemerkenswert ist Jjedoch, daB Im 18sungsgeglihten Zustand die Werte flr die
Warmstreckgrenze Im Temperaturbereich von 650-850°C ziemlich temperaturun-
abhdngig bei 12-15 kp/mm? |iegen. Bezogen auf die Anforderung, die an die
Hille eines Schnell+Briter=Brennelementes gestellt werden, sind diese Werte

zu niedrig.

Das durchgefilihrte Versuchsprogramm sollte AufschluB geben, inwieweit ohne
legierungstechnische MaBnahmen nur durch Kaltverformung und/oder Warmebe-
handlung die Matrix verfestigt werden konnte (d.h. dle Streckgrenze erhdht)
und in welchem MaBe die Duktilitdt abnimmt. Die bisher vorliegenden Ver-
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suchsergebnisse von 7 verschledenen Zustédnden erlauben eine klare Aussage
iber die Anderung der mechanischen Kurzzeit- und Langzeitwerte in Abhingig-

keit von Kaltverformung und Warmebehandlung,

Aus den zahirelichen Einzeldiagrammen sind die Ergebnisse aus den Zugversu-
chen und Zeitstandversuchen in den Bildern 26-28 in S&ulendiagrémmen fUr
650° und 700°C dargestelit. Diese Darstellung erlaubt auf einen Blick einen
direkten Vergleich der verschiedenen Kenngrdfien bei allen 7 Behandlungszu-
stdnden, Unter | sind als Vergleich die Werte flr den Stahl X8CrNiMoVNb 1613
(Werkstoff=Nr. 4988) eingezeichnet, der ebenfalls als aussichtsrelcher Hill-
werkstoff angesehen wird. Es sind Werte, die von den deutschen Edelstahlher-
stellern flUr diesen Stah| angegeben werden und die sich mit elgenen noch

nicht publizlerten Ergebnissen decken,

Die Ergebnisse aus Zugversuchen flr Zugfestigkeit Igs Streckgrenze 0p,2 und
Bruchdehnung 65d sind im Bild 26 wiedergegeben. Der |[&sungsgeglithte Zustand
(1) zeigt gegenlber dem Werkstoff 4988 bel gleicher Festigkelt h&here Bruch-
dehnung, Jedoch niedrigere Streckgrenze. Elne GlUhung bel 800°C Uber 23 Std
(2)‘ bringt elne geringfllgige Erh8hung der Stredkgrenze bel 650°C und eine
stéarkeare Zunahme der Dehnung bel 700°C. Eine deut!liche ErhShung der Zugfe-
stigkelt und Streckgrenze erglbt sich durch 15% Kaltverformung (3). Eine
anschljeBende Glihung bel 830°C 20 Std (4) fUhrt zu einer lelchten Entfesti-
gung bei geringer Zunahme der Dehnung. In gieicher Weise, Jedoch stérkerem
MaBe, wirken 30% Kaltverformung und anschlieBende GllUhbehandlungen (5-7),
Die verschiedenen GliUhbehandlungen wurden an Hand metallographischer Befun-

de vorangegangener umfangreicher Glihversuche festgelegt.

Der Vergleich der Zugfestigke!lt von 650° und 700°C zwischen dem Werkstoff
4988 und 12 R 72 HV zeligt, daB dem Gewinn an Festigkeit durch entsprechende
Vorbehandlung eine geringere Duktilit8t gegenlibersteht. Jedoch lassen dle
Werte aus Zugversuchen kelnen RilckschluB auf die relativen Werte beil Lang-

zeltbeanspruchungen zu.

Einen Vergleich der Zeltstandfestigkeltswerte fiur 1000 Stunden Standzelt bel
650° und 700°C erlaubt Bild 27. Fiur den |8sungsgeglihten Zustand (1) werden
kalne Werte flr die 14/1000 S*dmZetwaehngrenze angegeben, well dle Werte
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fir 98/1000 S+d~2e3+sfandfesfigkei+ Jewells Uber der £ur650° und 700°C gel-
tenden Warmstreckgranze liegen. D,h, im Belastungsfall bei Versuchsbeginn
tritt plastische Verformung auf, sodaB 1% Dehnung berelts Uberschritten wird.
Dieser Zustand ist flr Einsatzzelten <10" Std. technisch nicht einsetzbar,
Der Zustand 2 (geglilht 800°C 23h) weist bei 650°C fur 1000 Std=Zeitstandfe-
stigkeit und 1% Zeit-Dehngrenze zwar etwas geringere Werte auf als 4988, je-
doch groBere Duktilitdt. Bel 700°C sind die Werte fUr beide Stdhle praktisch
identisch. Die Werte fur die Zusfénde(3m7 zelgen, daBl der EinfliuB der Kalt-
verformung bel 650°C Pruftemperatur und 103 Std. Standzelt nicht mehr sehr
ausgeprdgt Ist (3+5) und bel 700°C sich schon der geringsere Verformungsgrad
in Bezug auf die Festigkeitswerte als besser erwelst. Interessant Ist, daB
die Duktili+adt bei dem Zustand 5 trotz stérkerer Kaltverformung besser ist
als bei dem Zustand 3 und allgemein die Werte fir 65d/103 Std bei den Zustén-

den 4-7 Uber den Werten der Zugversuche |legen.

Die wichtigste Aussage bei der vergleichenden Betrachtung erlaubt das S&ulen~
diagramm 28, in dem die Werte, z.T. extrapoliert, fir die Zeitstandfestig-
keit Ogs die Zelt-Dehngrenze 91 und die Bruchdehnung 65d fir 10 000 Std
Standzeit eingetragen sind. Im i8sungsgegilihten Zustand (1) zelgt der Stahl
12 R 72 HV nur geringflgig bessere Festigkeltswerte bel 650° und 700°C gegen-
tiber dem Stahl 4988, jedoch zeigt dieser wiederum bel 650°C etwas mehr Deh-
nung und bel 700°C bedeutend mehr. Durch elne Gldhung des 12 R 72 HY bel
800°C 23h (2) liegt bei 650°C die Dehnung ~ 10% iber dem Wert von 4988, je-

doch bei 700°C erweist sich dieser als bedeutend duktiter.

Wenn man bedenkt, daB der Werkstoff 4988 im handelsiblichen Zustand nur knapp
die Festigkeitsanforderungen erfliit, die an die Hille des Briter-Brennele~
mentes gestellt werden, und die Werte denen der Zusténde 1 und 2 vom 12R72HV
entsprechen, so kommt den mechanisch-thermisch vorbehandelten Zustdnden 3-7
besondere Bedeutung zu. Dabel dirfte der Zustand 4 (15% k.v. ¢ 830°C 20h/L)
woh! als optimal anzusehen sein. Bel 650°C und 700°C werden Festigkeltswerte
erreicht, dle wesentlich iUber denen des 4988 |legen und nur knapp unter denen
der Zustinde 3 und 5-7. Dabel kann fur 650°C noch mi+ Bruchdehnungswerten um
30% gerechnet werden. Bel 700°C und 10% Std Standzelt +ri+t Jedoch &in merk-
licher Veriust an Duktilitdt auf, der z.B. bel 750°C ganz ausgeprdgt ist, wie
aus Blld 14 hervorgeht. Aufgrund der Versuchsergebnisse belm Zustand 4 - 700°
sind die extrapollerten Bruchdehnungswerte der Zust&nde 5-7 mit entsprechen=

der Vorslicht zu behandeln.
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Die Zusammenstellung der Versuchsergebnisse 7 verschiedener Vorbehandliungs-
zustdnde in den Bildern 26-28 |&B+ fir den Stah! 12 R 72 HY noch folgende
Aussage zu: lLiegt bel der lLangzeitbeanspruchung das Schwergewicht nicht auf
den Festigkelitswerten, sondern auf mdglichst groBer Duktilitédt, so ist der
Zustand 2 (i18s.-gegl. + 800°C 23h) als der beste anzusehen, der bei 650°C
auch noch dem 4988 Uberlege n ist. Ist dagegen die primdre Forderung mdg-
Ilchst hohe Langzeltfestigkeit, so ist der nur kaltverformte Zustand 3(<15%)
in Betracht zu ziehen. DaBl der optimale Verformungsgrad fir Langzeitbeanspru-
chung auch <15% sein kann, haben eigene Untersuchungen an der Legierung Inco-
loy 800 gezeigfg), wonach der optimale Verformungsgrad bei 8-12% fiir Stand-
zeiten >10% Std. Ilegt.

Fiir die Durchfihrung der umfangreichen metallographischen Arbeiten danke ich
Frau Schlenker und den Herren Selth, Dindorf und Weis filr die sachgerechte

Betreuung und Durchfihrung der Versuche.
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Tabelle |

Chemische Zusammensetzung

X10 NiCrMoTiB 15 15 (4970)

12 R 72 HV (Sandvik) Chg.-Nr.: n.b.
C Si Mn F S Cr Ni
IMF-Ana lyse 0,10 0,39 2,0 0,003 0,01 14,8 15,4
max max max

Richtanalyse 0,10 0,50 1,8 0,020 0,015 15 15

Co Mo Ti Al Cu B Ta/Nb No
IMF-Analyse 0,009 1,2 0,43 0,13 0,03 0,01 <0,05  <0,01
Richtanaiyse 1,2 0,45 0,008







Bild-Nr,"

12 R 72 HV

Losungsgegliiht

4255 xl00 SAed x5H00
HV, =13%-154
o

P
Losungsgegliiht + 80023 /Iuft

6428 x100 8765 x500

HV, =146-157

3



Bild=Nr, 2

Lésungsgegliiht + 15 % kaltverformt
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