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Abstract

Corrosion and Mechanical Long Term Behaviour of Cladding Tubes in Sodium
of 700°C

To gain first experimental results on the relations between the mechanical
fong term behaviour and liquid sodium corrosion, we have exposed tube spe-
cimens of the steels no. 1.4970, 1,4981, and 1.4988 (one batch of each) in
the high temperature sodium loop of the Austrian Nuclear Center at Seibers-
dorf for 5000 hours in sodium of 700°C and a velocity of 5 m/s (oxygen con-
centration <10 w-ppm). During or after sodium exposure we have tested the

mechanical long time behaviour with (nternal pressure creep tests.

The selctive corrosion effects of the tubes evaluated by means of metal lur-
gical examination techniques (metallography, SEM, etc.) are in fair agree-

ment with earlier findings of tests with other specimen sizes (sheet, bar).

The formation of a thin (~5 um) ferritic subsurface layer and a 35 um thick
layer with ferritic grain boundaries was independent on the material compo-
sition. A loss of boron - 1,4970 - and of nitrogen - 1.4988 - was measured,
The observed corrosion rates (<5 um/a) were small compared to earlier re-

sults, and the selective effects of Cr, Ni, and Mn, too.

The 1,4988 showed a by 10 to 15% reduced creep strength (OB/BOOOh) compa-
red to specimens tested in vacuo or argon atmosphere. The sodium exposed
specimens of 1.4970 and 1.4981 had an increased creep rate compared to un-
exposed material, too. The causes of fthese effects on the creep strength

may be explained by effects of thermal aging.

We need further tests to get informations on a statistical basis to come
to clear conclusions on the effects of sodium on the mechanical properties
of cladding tubes corresponding to well defined specifications. This is
also important for the evaluation of kinetic rules for the formation of

subsurface layers of ferritic grain boundaries.
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Zusammenfassung

Zur Ermittlung erster Versuchsergebnisse Uber den Zusammenhang zwischen
mechanlschem Langzeltverhalten und Natriumkorrosion wurden Hillrohrpro-
ben der hochwarmfesten St&hle 1.4970, 1.4981 und 1.4988 (je eine Charge)
im Hochtemperaturkreislauf der SGAE im Reaktorzentrum Selbersdorf ca.
5000 Std. in Natrium (O/geldst < 10 ppm) von 700°C und Strdmungsgeschwin-
digkeiten von ca. 5 m/s exponliert. Wahrend oder nach Natriumexposition
wurde das mechanische Langzeltverhalten Im Rohrinnendruckversuch unter-

sucht.

Mit Bezug auf selektive Korrosionseffekte wurden durch metallkundliche
Nachuntersuchungen (Metallographle, SEM etfc.) friiher an verschiedenen

Probenformen erhaltene Ergebnisse auch fir Hillrohre bestatigt.

Die Bildung einer diinnen (v~ 5 um) ferritischen Oberflachenschicht, el-
ner 35 pm starken Zone mit ferritisierten Korngrenzen unabhdngig vom
Werkstoff, ein signifikanter Verlust an Bor - 1.4970 - bzw. Stickstoff -
1.4988 - wurden beobachtet. Die gefundenen Abtragungsraten (< 5u m/Jahr)
waren Im Vergleich zu friheren Untersuchungen gering, ebenso dlie selek-
tiven Korroslonserscheinungen fiir Cr, Ni und Mn. Qualitativ wurden deut-
liche Unterschiede zu AlSl 316 gefunden.

Bel 1.4988 wurde im mechanlschen Langzeitverhalten eine gegentiber Ver-
glelchsproben im Vakuum bzw. Argon um 10-15% reduzierte Zeitstandfe-
stigkelt (oB/SOOOh) gefunden., Bei 1.4970 und 1.4981 hatten die Natrium-
exponierten Proben ebenfalls gegeniiber dem Material Iim Anlieferungszu-
stand erhthte Kriechgeschwindigkelt (max., Faktor 10), Die Ursachen die-
ser Beeinflussung der Kriechfestigkeit lassen sich zum Teil durch ther-
mische Auslagerungseffekte erklaren.

Weltere Untersuchungen sind erforderlich, um an Hullrohrproben defi-
nlerterSpezifikation statistisch gesichert die gefundenen Erscheinun-
gen flir Temperaturen bis 700°C und Zelten bis 10% Std. zu bestatigen
bzw. den Kenntnisstand zu erweitern. Dies gilt Insbesondere auch fir
die Erarbeitung von GesetzmdBRigkeiten zur Kinetik der Bildung einer
entlang der Korngrenzen geschadigten Oberfl&chenzone.

4.6,74
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5.

Einleitung

Korroslonsuntersuchungen an den fiir den Natriumbriter in Betracht gezo-
genen Hillwerkstoffen 1.4970, 1.4981 und 1.4988 im Temperaturbereich
von 500-750°C haben gezelgt, daB neben anderen Korrosionseffekten auf-
failige Konzentrationsdnderungen der Elemente C, N und B(!) elngetreten
waren, deren AusmaB Im einzelnen nach weiteren Untersuchungen 2  von
zahlrelchen Parametern abhdngt. Weiterhin ist bekannt, daB gerade das
Ausschelidungsverhalten und die Kriechfestigkeit austenitischer Stéhle
deutlich durch die Konzentration dieser interstitiellen Elemente beein-
fluBt werden kann ( 3-5 ).

Hohe Kriechfestigkeit der Hiullwerkstoffe ist andererseits jedoch eine
der Anforderungen an die Hullwerkstoffe fir Schnellbriter-Brennstébe,
da ein begrenztes Dehnvermdgen durch die Hochtemperaturversprédung,
verschiedene Formen der Wandschwdchung (AuBen- und Innenkorrosion, Feh-
ler, Materiallnhomogenlt&ten) und mit der Zeit zunehmende mechanische
Beanspruchung (ansteigender Innendruck, Brennstoffdruck) dle Lebensdau-

er von Brennstiben elnschranken.

Daher ist dle Kenntnis des Einflusses von Natrlum auf dle mechanlschen
Langzeiteigenschaften von Hillrohren nach der SNR-Spezifikation unter
Grenzbedingungen des Reaktorbetriebes von besonderem |nteresse. 1970/71
ergab sich im Reaktorzentrum Seibersdorf bel Wien die Mdglichkeit, erst-
mals eine kleinere Zahl von Hiullrohrproben unter gleichzeitiger Beanspru-
chung durch Natriumkorrosion und mechanische Belastung zu untersuchen.
Nachdem bereits Uber den Versuchsverlauf und erste Ergebnisse der Nach-
untersuchungen berichtet worden ist (6 ), sollen die Ergebnisse der
metal | kundlichen, analytischen und mechanischen Nachuntersuchungen und

begleltender Arbeifen+) im folgenden zusammenfassend dargestellt werden.

+)Die metal [kund]l ichen analytischen Arbeiten wurden Im wesentlichen
bei GfK/IMF-11 und die mechanischen Untersuchungen bei Interatom
durchgefihrt.
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6.2

Versuchsdurchfiihrung

Hillrohre

Als Ausgangsmaterial flir die Probenfertigung wurden Hiullrohre der Nomi-
nalabmessungen 6 x 0,38 mm aus dem SNR-Bestrahlungsprogramm benutzt.

Die Hiullrohre wurden nach den vorliegenden Hillrohrspezifikationen ge-
fertigt und zerstdrungsfrei (7) geprift, In Tab., 1 Ist die chemlsche
Zusammensetzung und In Tab. 2 der metallurgische Zustand der untersuch-
ten Werkstoffe angegeben, Die Ergebnisse von Zugversuchen bel Raumtem-
peratur und bei 700°C an Hillrohren der untersuchten Chargen sind in der

Tab. 3 zusammengestellt.

Unbelastete thermische Vergleichsproben wurden In den als Korrosions-
proben eingesetzten drucklosen Patronen aus Werkstoff Nr. 1.4981 ein-
geschlossen. Sie hatten bis auf die Natriumwirkung die gleichen Ausla-

gerungsbedingungen wie dle Korrosionsproben.

Als Randbedingungen fur die Versuchsdurchfihrung wurden vorgegeben:

Temperatur 700 + 4°C
Strdmungsgeschwindigkeit ca. 5 m/s
0-Gehalt <10 Gew.-ppm
Hullrohrbelastung Iy fur 5000h

Diese Randbedingungen bestimmten bei dem vorliegenden Kreislaufkonzept
(8) hinsichtlich der thermischen, hydraulischen und geometrischen Gro-
Ben den Aufbau der Teststrecke und die Probenzahi.

Die Teststrecke bestand aus elnem natriumfihrenden Rohr mit NW 40, dem
Probenhalter einschlieBlich FuB- und Oberteil und den HiUllrohrproben.
Der FuB des Probenhalters wurde in geeigneter Welse in das natriumfih-
rende Rohr NW 40 eingepaBt, damit die thermohydraul ischen Randbedingun-

gen eingehalten werden konnten.

Abb. 1 zeigt einen Schnitt durch die Probenhalterung und Einzelheiten

zur Probenausflihrung.
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Die Proben bestanden aus ca. 50 mm langen Hullrohrabschnitten. Die Hull-
rohrproben wurden Uber elne Kaplllare 1 x 0,3 mm, die in einen Endstop~
fen elngeldtet wurde, mit Druck beaufschlagt. Die Endstopfen wurden nach
dem WIG-Verfahren In das HuUllrohr eingeschweiBt. Zur Vermeidung eines zu
hohen Wertes fur das p.V.Produkt Im Falle eines Rohrberstens wurden die
Rohrproben mit Fullkdrpern bestiickt. Die Proben wurden iber ein Gasver-

sorgungssystem kontlinuierlich mit Druck beaufschlagt.

Konstruktion und Fertigung der Teststrecke erfolgten bel INTERATOM, dle
Herstellung des Druckversorgungssystems und die der Proben bel der Firma
Siemens AG, Erlangen, ebenso der Einbau der Proben In die Teststrecke.
Die Teststrecke wurde von der Osterreichlschen Studiengesellschaft fur
Atomenergie in die Teststrecke des Hochtemperatur-Natriumkreislaufs (8)
in Seibersdorf eingebaut, die auch dle Versuchsausfiuhrung mit dem Betfrieb
des Kreislaufs und d len notwendigen Messungen wahrnahm. Die Auswertung
des Kreislaufbetriebes ergab die in der Tab. 4 zusammengestellten Ver-

suchsbedingungen flir die elngesetzten Proben (9).

Aus den |st-Abmessungen der Proben und dem Mittelwert bzw. den Toleranz-
breiten der Druckbeaufschlagung ergaben sich fiir die Innendruckproben
folgende Werte:

W.-Nr. 1.4988 (M1 + M4) = 67 + 2 N/mm?2

Ot
W.-Nr. 1.4970  (52) o

H

4 = 62,5 %2 N/mm?2

wobel oy = PI . r‘/s

Die Angaben zur Natriumreinhelt (s. Tab., 4) sind Mittelwerte von finf
Analysen (nach dem Destillationsverfahren) aus verschiedenen Natrium-
proben. Als Standardmethode zur betriebsméBigen Uberwachung der Reinheit
wurden laufend Pluggingmeterdetektionen ausgeflihrt (9).

Nach AbschluB der Exposition bel 700°C wurde der Kreislauf auf niedri-
gere Temperatur (v 200°C) gefahren und entleert. Der Testeinsatz wurde
In ein behelz- und evakulerbares Rohr gezogen, wo durch Destlllation

Im Vakuum bel 400-500°C die Hauptmenge des anhaftenden Natriums entfernt

wurde. Eine nachfolgende Spiilung mit Alkohol und Wasser (dest.) reinigte
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von anhaftendem Alkalimetall und Oxid.

Die beiden am Ein- und Ausgang der Teststrecke angeordneten Korrosions-
proben wurden nach dem Versuch und einer Endreinigung erneut gewogen und
dann wie alle anderen Proben auf Durchmesserdnderungen kontrolliert.
Nachfolgend wurde ein Teil der Proben fir Untersuchungen der Kriechfe-
stigkeit der korrodierten Hiullrohrstr-uktur benutzt, an anderen wurden
Werkstoffkund| iche Untersuchungen vorgenommen. In Tab. 5 sind Art und
Umfang der Untersuchungen an dem Probenmaterial In Form eines zusammen-

fassenden Prufplanes dargestellt.
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An den Im Natriumkreislauf eingesetzten Hiil Imaterialchargen wurden bei
vergleichbaren und auch hoheren lInnendriicken parallele Kriechversuche
in Argon bzw. Vakuum (1073 Torr) bei 700 + 2°C ausgeflihrt. Dle Kriech-
aufwelitung der Rohrproben (Standardldnge ca. 100 mm) wurde durch Zwi-
schenvermessung jeweils nach dem Abkiihlen (Probe dabel unter Spannung)
ermittelt. Bei den Untersuchungen unter Argon wurden die Zwlschenver-
messungen mit einer Mikrometerschraube (AD/D: + 0,1% MeBgenauigkeit)

in Probenmitte vorgenommen. In allen anderen F&llen wurden Wendel-
schriebe (AD/D + 0,03% MeBgenauigkelt) Uber die Probenlénge angefertigt.
Fir die Erstellung von Kriechkurven aus Wendelschrieben wurden die ma-
ximalen Durchmesseraufweitungen der Proben verwendet, bel Ovalitat wur-
de gemittelt.

Bel den natriumexponlerten Proben wurden die mit der Kapillare versehe-
nen Endstopfen abgetrennt und mit einem neuen Endstopfen und Kapillar-

anschluB versehen,

In dem Parallelprogramm wurden zus&tziiche Proben aus 1.4970 der Charge
71087 untersucht, die hinsichtlich ihres metallurgischen Zustandes sich

geringfiigig von der in den Natriumversuch eingesetzten Charge unterschied.

An den Parallelproben wurden ebenfalls metallkundliche, analytische und

radiografische Untersuchungen ausgefiihrt.
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Versuchsergebnlisse
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Die im Natriumkreislauf eingesetzten und nach dem beschriebenen Verfahren
gereinigten Proben wurden aus dem zerlegten Testelinsatz ausgebaut und
einer visuellen lInspektion unterzogen. Die intakt gebliebenen Proben wa-
ren metallisch blank und zelgten auch nach l&angerem Lagern keine Natrium-
ausbllhungen. Dlie aufgerissenen Proben waren in der Umgebung der Risse
durch Natriumoxidbildung milchig trib. Die Oberflachenverfdrbung an die-
sen Stellen lleB sich auch nach vollstédndigem Herausl&sen des Natriums
mit Methanol nicht mehr entfernen. Neue Natriumausbliihungen traten nicht
mehr auf, wie sich auch mit mikrochemischen Methoden kein Natrium auf

den COberflachen nachwelsen lieB (siehe,7.3.1).

Aus der Gewichtsdifferenz vor und nach dem Natriumeinsatz der beiden
Korrosionsproben K1 und K2 aus dem Stahl 1.4981 |ieBen sich dle Korro-
slonsraten fir |inear angenommenen Verlauf der Reaktlion berechnen. Aus

der Gewichtsanalyse ergibt sich:

AW (mg/cm?) = - (3,3 £ 0,2) * 10" « t (h)

Dem entspricht rechnerischein Wandstarkenverlust von ca. 4 um/a; die

Bedeutung dieser fiktiven GroBe wird welter unten diskutiert.

Die Durchmesserverdnderungen fir drucklose Proben aus 1.4970 und 1.4981
im Versuch sind in Tab. 6 zusammengestellt. Die gefundenen Unterschlede
in den Mittelwerten vor und nach Einsatz in Natrium liegen Innerhalb
der MeBgenauigkeit fiur die Durchmesserbestimmung mit induktiven Verla-
gerungsaufnehmern (£ 2 pm).

Die aus den Dimensionsédnderungen zu berechnenden maximalen Wandabtra-
gungen haben die gleiche GréBe wie die aus den Gewichtsdnderungen an-

gegebenen.
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7.3.1 Diffusionsrandschichten

Zur Untersuchung der Verédnderungen der chemlschen Zusammensetzung der
Hul Iwerkstoffe in der Oberfl&che durch selektive Natriumkorroslion wur-
de ein energledisperses Rontgenspektrometer in Verbindung mit dem Ra-
sterelektronenmikroskop eingesetzt (12). Die Eindringtiefe der anregen-
den Strahlung ist hierbei nicht groBer als 0,5 um und eine gewlsse quan-
titative Auswertung méglich. Die Ergebnisse dleser Analysen sind in der

Tab. 7 zusammengefaft.

Die auf die Oberfldche folgenden Randschichten bils zur Tiefe von mehr
als 5 um sind mit Hilfe der RSV-Spektralanalyse (13) auf den Verlauf

der Konzentrationen an Fe, Cr, NI und Mn untersucht worden. Die Konzen-
trationsprofile dieser Elemente fir Proben aus den drel Werkstoffen sind
In den Abb. 3 dargestellt. Nach dlesen Untersuchungen, deren Ergebnisse
gut mit den Oberflédchenanalysen korrespondieren, nehmen die Konzentra-
tionen an Cr, NI und Mn zum Rand hin ab, wéhrend flr Fe entsprechend

elne Zunahme zu verzeichnen ist.

Die Rontgenspektren zeigen an, daB beim Stahl W.-Nr. 1.4988 auch Vana-
din (V) aus der Oberfléche herausgeldst wird. Natrium wurde nicht ange-
zelgt, obwohl die Methode hochempfindlich gerade fiir leichtere Elemen-
te Ist (s. Abb. 4).

7.3.2 Anderungen im Gehalt an C, B und N

An den In Natrium elngesetzten Proben wurden ebenso wie am Ausgangs-
und Vergleichsmaterial chemische Analysen zum B-, C- und N-Gehalt nach
Standardmethoden ausgefiihrt. Das Bor wurde nach Destillation des Bor-
sduremethylesters mit Kurkumin fotometrisch bestimmt. Fiir die Kohlen-
stoffanalyse fand die coulometrische Methode Anwendung. Der Gesamtstick-
stoffgehalt wurde mit guter Ubereinstimmung der Ergebnisse beider Me-
thoden entweder nach Kjeldahl nach einem oxydierenden AufschluB oder
durch HeiBextraktion mit dem Exhalograph EA 1 gemessen (14).
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Die in Tab. 8 zusammengestellten Ergebnisse von Borbestimmungen in ver-
schiedenen Proben aus dem W.-Nr. 1.4970 bestdtigten die friher beobach-
teten Borverluste beim Einsatz des Stahles in Natrium (1,2) auch fir
Hullrohre. Weiter zeigen die Analysenergebnisse, daB mit deutlichen In-
homogenit&dten der Borvertellung gerechnet werden muB. In der korrodier-
ten Probe S 2 |ieB sich a-radiografisch kein Bor mehr nachwelsen (15).
Ein AusmaB der Entborung, wie er beil der in der Korrosionsprobe K 1 mit-
gelaufenen Parallelprobe aus 1.4970 ohne Natriumeinwirkung eingetreten
ist, wurde bisher in anderen Untersuchungen nicht beobachtet.

Die Verdnderungen Im Borgehalt der Stdhle 1.4981 und 1.4988 wurden nicht

bestimmt, da schon dle Ausgangswerte im Bereich 1-5 ppm lagen.

Die Ergebnisse der Analysen des Gesamtstickstoffgehaltes aller einge-
setzten Hiil|werkstoffe sind in Tab. 9 zusammengestellt. Stickstoffkon-
zentrationsprofile Uber dle Hillwand wurden nicht gemessen. Frilhere Un-
tersuchungen hatten ergeben, daB fir 1.4970 und 1.4988 Im Ausgangsmate-
rial elne homogene Verteilung des Stickstoffs lber den Querschnltt des
Hillrohrs vorliegt (16). Nach 5000 h in Argon wurde in der obersten
Randschicht von 0,05 mm eln geringer Stickstoffverlust von 1000 auf

800 Gew.-ppm gefunden, im Abstand 0,05 bis O,1 mm von der Oberfl&che
dagegen eine gerlinge Erhdhung um 100-150 ppm gegeniiber dem Ausgangswert.

Tab. 9 zelgt fur W.-Nr. 1.4988 eine starke Verminderung des Gesamtstick-
stoffgehaltes Uber den gesamten Hillrohrquerschnitt. Frihere Untersu-
chungen an Hiullrohren aus 1.4988 bei 600°C (16) und an Blechproben bei
hoherer Temperatur zeigten ebenfalls diese Tendenz, allerdings in ge-

ringerem Ausmaf.

Die mittleren Kohlenstoffgehalte der Hiillwerkstoffe vor und nach Natrium-

einsatz sind In der Tab. 10 zusammengestellt. An allen Werkstoffen wurdan
Erhdhungen der mittleren Kohlenstoffgehalte gemessen. Konzentrationsgra-
dlenten Uber die Wand wurden nicht bestimmt (s. dazu auch Metallografie
und Mikrohértemessungen, Abschn. 7.5),
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Entsprechend dem in Tab. 5 aufgefihrten Nachuntersuchungsplan wurden
Oberflachenuntersuchungen mit dem RasTerelekTronenmikroskop*) ausge-
fihrt,

7.4.1 Stah]l W.-Nr. 1.4970

Abb. 5 enthdlt die Oberflachenmikrographien der natriumexponierten Pro-
be S 2 und elner nicht korrodierten Vergleichsprobe. Im Vergleich zum
Ausgangsmaterial ist zu erkennen, daB entlang der Korngrenzen mehr oder
weniger ausgedehnte Bereiche auftreten, In denen deutliche Vertiefungen
entstanden sind. |In den Korngrenzen oder Kornecken treten welterhin Lo-
cher auf, dle elnen Durchmesser von etwa 5 um haben und deren Tiefe um
10 um betragen kann. An der Oberfl&che der korrodierten Probe wurden
Im Vergleich zu der parallel In Probe Kl nur thermisch ausgelagerten
Probe (s. Abb. 5) sehr wenige der dort h&ufig auftretenden feinen Aus-
scheldungen gefunden. Diese Ausscheidungen enthalten nach Rontgenspek-

tralanalysen T1 und sind vermutlich Titankarbid.

7.4.2 Stahl W.-Nr. 1.498]1

Die Oberfl&chenmikrographien der fthermischen Parallelprobe und der kor-
rodierten Probe K 1 sowie der welter "downstream" positionierfen Probe
M 5 zeigen deutliche Unterschiede (Abb., 6).

Die Oberfldche der thermischen Parallelprobe war nach 5000 h Auslage-
rung gegeniiber der Oberfl&che der Hullrohrproben im Anlieferungszustand
nicht sichtbar ver&ndert, enthielt also noch die Bearbeitungsspuren von
der Rohrherstellung. Bel den natriumexponierten Proben K 1 und M 5 war
wiederum wie beim W.-Nr. 1.4970 ein stédrkerer Angriff entlang der Korn-
grenzen zu beobachten. Der Korngrenzenangriff war bei der Probe K 1 we-
niger stark ausgepragt als bei der Probe M 5, die wie dle Nachbarprobe
M 6 ein grobkdrniges Geflige aufwies.

+) Fraunhofer Gesellschaft flir angewandte Forschung ,

Institut flUr angewandte Mikroskople, Photographie und
Kinematographie, Karlsruhe
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Das unterschiedliche Bild der Oberfl&chen der Proben K 1 und M 5 wurde
bei Messungen der Oberfl&chenrauhigkeit bestdtigt. Die Ra— und RT—WerTe

fir alle Proben sind in der Tab. 1! zusammengestellt.

7.4.3 Stah] W.-Nr. 1.4988

Die Mikrographien der natriumexponierten Probe M 4 und der thermisch

in Probe K 1 ausgelagerten Probe (Abb. 7) deuten auf entsprechende Kor-
rosionseffekte an der Oberflache wie bei den belden anderen Werkstoffen.
Die Oberfldche ist jedoch reich an sehr feinen Ausscheidungen, die nach
rontgenspektrometrischen Befunden vil Nb enthalten. Darin unterscheldet
sich dieser Werkstoff von 1.4981, der nur sehr wenige dieser Ausschei-
dungen in Korngrenzen und Kornfl&chen enth&lt, und von 1.4970, bel dem

die Ausscheldungen aus der Oberfl&che herausgeldst worden sind.

7.5.1 Ferritische Randschichten

An den ungedtzten, in gehdrtete Elnbettmasse préparierten Schliffen der
drei Werkstoffe wurden durch optische Entwicklung von Kontrasten zwi-
schen ferritischem und austenitischem Material nach Pepperhoff (17)

die ferritischen Randschichten nachgewliesen, die vielfach als typische
Korrosionserscheinungen von austenitischen Sté&hlen in Natrium beschrie-
ben worden sind (Abb. 8a-c). Die dinnen ferritischen Schichten an der
Oberfldche waren h&chstens 5 um stark, wédhrend entlang Korngrenzen die
Bildung von Ferritantellen bis 35 um tief in die HlUllrohre hineinreich-
te. Unterschiedliches Verhalten der drei Hullwerkstoffe hinsichtlich
der Ferritbildung entlang der Korngrenzen wurde nicht beobachtet. Eben-
so scheint keln EinfluB der mechanischen Spannungen auf die Ferritbil-

dung vorzullegen.

7.5.2 Matrixgefiige

Ein Vergleich der gedtzten Schliffe der unbelasteten thermischen Ver-
gleichsproben (Abb. 9a-c), der natriumexponierten Proben (Abb. 10a-c)
und der Proben aus Zeitstandversuchen in Argon (Abb. 1la-c) zeigt, daB
das Natrium auBerhalb der Diffusionszonen keinen sichtbaren EinfluB auf
das Gefilige hatte.
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Die durch Natriumkorrosionserscheinungen beeinfluBte Randzone der Hiill-
rohrproben spiegelte einige der an der Oberflache beobachteten Veridnde-
rungen wieder. In den ge&étzten Schliffbildern findet man ebenfalls Hin-
welise auf die Bildung ferritischer Antelile an den Oberfl&chen und Korn-
grenzen. Entsprechend den an der Oberfl&che beobachteten Ldchern finden
sich in Schliffbildern Ausbuchtungen oder Korngrenzenaufweltungen, die

dle Abschatzung solcher Locher auf eine Tiefe von 10 um bestétigen.

Die beim Atzen mit Oxalsdure in der Matrix sichtbar werdenden groben
Ausscheldungen werden In der durch Nafriumkorrosion beeinfluBten Zone
ausgesprochen verdiinnt., Die Schliiffbilder geben jedoch keinen Hinwels
darauf, daB die Verarmung an Ausscheidungen an Ausschelidungen, die an
der Oberfl&ache des Stahls 1.4970 beobachtet worden war, slich auBerhalb
der ferritischen Zone fortsetzt.

Sigma-Phasenbl ldung wurde bei allen Stdhlen gefunden. Bel 1.4970 war
die Ausbildung am geringsten, bei 1.4988 am ausgeprédgtesten. Uber den
Rohrquerschnitt wurden keine deutlichen Unterschlede gefunden.

KorngréBenanalysen an den natriumexponierten Proben, den in den Korro-
sionsproben eingesetzten thermischen Vergleichsproben und an Proben aus
mechanischen Langzeltuntersuchungen ergaben keinen Hinwels auf elnen
NatriumeinfluB.

7.5.3 EndstopfenschweiBnédhte

Untersuchungen der EndstopfenschweiBndhte mit metal lographischen Me-
thoden und mit dem REM, deren Ergebnisse in den Abb. 12-14 wiederge-
geben sind, zeigen keine Unterschiede zwischen der SchweiBnaht und dem
Rohrmaterial hinsichtlich der Natriumkorrosion. Alle drei Werkstoffe
wiesen im Bereich der SchweiBn&dhte auBerordentlich geringfligige Natrium-
korrosionseffekte auf. Die Tiefe der beeinfluBten Zone war selbst im
Aufschmelzbereich der SchweiBung nach den metallographischen Befunden
nicht tiefer als im Rohrwerkstoff. Die Nachuntersuchungen ergaben, daB
die Probenwerkstoffe keine die Best&ndigkeit der SchweiBung beeintréch-
tigenden Phasen préazipitiert hatten.
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7.5.4 Mikrohdrtemessungen

Mikrohdrtemessungen wurden an nafriumexponierten Proben, an unbelaste-
ten thermischen Vergleichsproben und an den in mechanischen Langzeit-
untersuchungen elngesetzten Hullrohren vorgenommen. In Abb., 15 sind
Werte aus den oberfl&chennahen Bereichen der drei Hillwerkstoffe dar-
gestellt. Zwischen den natriumkorrodierten  Proben und den thermischen

Verglelichsproben sind keine signifikanten Unterschiede zu bemerken.

Die in Abb. 15 dargestellten Werte fir 1.4981 und 1.4988 sind im Rah-
men des Ublichen Streubandes vergleichbar mit Werten von Proben im An-
| ieferungszustand und nach mechanischen Langzeituntersuchungen bel
700°C. Bei 1.4970 sind deutliche Unterschiede im Vergleich zu Proben
aus Hullrohren vorhanden, die nach gleicher Spezifikation gefertigt
wurden, an denen jedoch die Warmebehandlung zu einem anderen Zeltpunkt
durchgefiihrt wurde (s. Tab. 2). Untersuchungen an Zeltstandproben (sie-
he Pr. Nr. 1178, Abb. 24) ergaben keine Hinweise auf Veré&nderungen der
Mikrohdrte nach 5000 h bel 700°C,

7.5.5 Bruchbild

o o g o 2 O e e

Eine Untersuchung der Bruchzone der Proben M 3 und M 4 aus Werkstoff-
Nr. 1.4988 wurde metallographisch und mit dem REM vorgenommen, die
Ergebnisse an der Probe M 4 sind in Abb. 16 zusammengestellt. Nach dle-
sen Befunden verlaufen die Risse Interkristallin und RiBkeime treten
tberall im Rohrquerschnitt in Kornecken auf. In der Umgebung der Risse
finden sich in groBer Zahl Anrisse von einem Korndurchmesser Lé&nge.

Auf der lnnenselte der Rohre traten an den Anrissen sekundédre, durch

Natriumreste bewlrkte Korrosionserscheinungen mit Schichtbildung auf.

7.6 Mechanisches Verhalten

7.6.1 NatriumeinfluB auf die Zeltstandfestigkeit bel 1.4988

Die In Natrium ermittelt+e Standzeit bis zum Bruch fir die Proben M 1 -

M 4 ist auf Abb. 17 zusammen mit Ergebnissen aus Zeitstandfestigkeits-

)

untersuchungen bel 700°C Im Vakuum bzw. Argon’’ dargestellt.

+) An LufT gemessene Standzeiten llegen bel 700°C im allgemeinen unter
den Werten in Vakuum bzw. Schutzgas.
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Die Zeltstandfestigkelt wurde nur fiur Spannungen (o+) oberhalb ca.

80 N/mm? untersucht. Die Zeitstandlinie ag auf Abb. 17 Ist als untere
Grenze des Streubandes fiur die untersuchte Rohrcharge zu sehen, d.h.
die Kurve gilt jeweils fir die Standzeit der in den Untersuchungen ge-
brochenen ersten Probe. Die "mittlere" Zeltstandkurve %y (nominell)
Jiegt ca. 10% oberhalb der dargestellten cBLInIe. Fir die Extrapolation
der Standzeltfen in Vakuum bls zum Bruch im Bereich niedriger Spannungen
(OT < 90 N/mm2) wurde folgendes Verfahren benutzt:

Eine signifikante Abhaéngigkeit der Bruchdehnung von der Standzeit

(bis ca. 2000 S$td.) wurde nicht gefunden. Die Werte bel einem fehler-
frefen Hillrohr Iagegeé—10% (Luft, Argon, Vakuum). Aus den vorliegen-
den Zelt-Dehnkurven (typlsche Versuchsergebnisse s. Abb. 18) wurden da-
her die erreichbaren Standzeiten extrapoliert. *) Rohre mit 1% Dehnung
haben danach bei 700°C ca. 50-70% ihrer errelchbaren Standzeit bis zum
Bruch ausgehschopft (vgl. auch Abb. 17: g " oB—Kurve).

Danach wird aus Abb. 17 deutlich, daBR die Standzeiten der Na-exponier-
ten Proben M 1 = M 4 unter den Minimalwerten entsprechender Argon- bzw.

Vakuumwerte liegen.

Auf mittlere GB—Werfe bezogen betragt bel ca. 5.000 Std. die Festig-
keltselinbuBe 10-15%.

Die Durchmesserverdnderungen AD/DO Uber die Probenlédnge flir die Proben
M1 -M4 sind im Vergleich zu einer Parallelprob5+) auf Abb. 19 dar-
gestellt. Die Bruchdehnung der Na-exponierten Proben |iegt bel 6-7%,

wdhrend die Parallelproben Kriechaufweltungen von max. 2% zelgen.

Bel den in Natrium eingesetzten Proben wurden ebenfalls die fir den Rohr-
innendruckversuch typischen Inhomogenitidten der Kriechaufweltung AD/D
Uiber die Probenlénge gefunden, wobei lokal die AD/D-Werte sich um einen

Faktor 2 unterscheliden kdnnen.

+)

Nach 8.600 Std. wurde fiir eine Probe mit AD/D = 2,5% und o, ~60 N/mm2

ein Langzeitversuch ohne Bruch beendet, T

**) Die belden anderen Paralielproben in Argonatmosphdre hatten nahezu
die gleichen Durchmesserzunahmen wie Pr.Nr. 1309,
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Die gefundene Bruchdehnung der In Natrium eingesetzten Proben |iegt um
ca. 30% unter dem Mittelwert von Proben in Vakuum mit Standzeiten von
ca. 1000-2000 Std.

2 Kriechfestigkeit von 1.4981 nach Natriumexposition

Von den Na-exponierten Hiillrohren des W.-Nr. 1,4981 wurden drel Proben
auf thre Kriechfestigkeit Im Rohrinnendruckversuch bel 700°C Im Vakuum

bel zwei Spannungen untersucht. Dle e, -t-Kurven der Na-korrodierten

Proben M 5 und M 7 auf Abb.20 liegen Zeufllch iiber derjenigen von ent-
sprechenden Vergleichsproben im Anllieferungszustand (M5 kp, M7 kp;

o, = 56 N/mm2) und einer Mittelwertskurve flir drel Proben mit einer et-
4 = 67 N/mm2, Prifmedium Argon). Welterhin ist
auf Abb. 20 der Kriechverlauf der Probe-Nr. 1313 dargestellt, die nach

5000 Stunden in Argonatmosphdre bel gy = 67 N/mm2 nachfolgend In Vakuum

was hoheren Spannung (o

bel 56 N/mm2 Uber weltere 3600 Stunden elingesetzt wurde. Die Spannungs-
abhdngigkelt der e-t-Kurve fir diese Probe wird deutliich.

Abb. 21 ist eine entsprechende Darstellung des Zeit-Dehnverhaltens der
Probe M 8 und einer Kontrollprobe (M 8 kp) im Anlieferungszustand fir
eine hdhere Spannung (o, = 74 N/mm?) .

Auf Abb.22 sind die aus Untersuchungen im Vakuum, Argon und Luft ermit-
telten Kriechgeschwindigkeiten E+ (aus 0,5% Zeit-Dehngrenze) im Vergleich
zu den ef-Wer+en der Na-exponierten Proben dargestellt. Die Probe M 8
zelgt dabel nach 5000 h Na-Exposition und nachfolgender Langzeltbeanspru-
chung eine um einen Faktor 10 hdhere Kriechgeschwindigkeit im Vergleich

zu den Proben Im Anlieferungszustand. Bel der niedrigeren Prlfspannung
sind die Unterschiede zwischen den Proben M 5 und M 7 zu den Vergleichs-
proben im Anlieferungszustand geringer. Die bereits 5000 Std. unter Span-
nung (o1~ = 67 N/mm2) bei 700°C belastete Probe (Kriechdehnung e v 1%)
hat danach eine Kriechgeschwindigkeit, die tiber derjenigen von Proben

Im An|leferungszustand liegt.

3 Mechanisches Langzeitverhalten der Proben aus 1.4970

Bei zwel Hullrohrproben (S2, S3) aus 1.4970 wurde die Kriechfestigkelft
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der korrodierten Struktur untersucht.

Die Probe S 2 wurde wdhrend der Natrlumkorrosion mit oy = 63 N/mm? be-
ansprucht. Die nach dem Versuch gemessene Kriechaufweitung Uber die
Probenlédnge ist auf Abb. 23 zusammen mit einer Verglelchsprobe darge-
stellt, die bel einer hdheren Belastung (OT = 107 N/mm2) die gleiche
Versuchszeit (v 5000 h) llef., Bel einer um 40% hdheren Belastung wer-

den verglelchbare Kriechaufweitungen gemessen.

Fiir eine weitere im Kreislauf eingesetzte Probe (S 3) wurde nach Ab-
schluB des Korrosionsversuches im Vergleich zu einer Probe Im Anlie-
ferungszustand (S 3kp) die Zelt-Dehnkurve e-t bei 700°C und oy = 56
N/mm2 ermittelt. Die e-t-Kurve dieser Proben zusammen mit der Mittel-
wertkurve fir drel weitere Proben (OT = 107 N/mm2, Prifmedium Argon)

ist auf Abb. 24 dargestellt.

Fir Hillrohre aus 1.4970 mit unterschiedlicher thermisch-mechanlscher
Behandlung ist auf Abb. 25 das Streuband der aus den 1%-Zeit-Dehngren-
zen ermittelten Kriechgeschwindigkelten flir den Spannungsbereich 50-

200 N/mm? angegeben (19). Die Proben S 2 und S 3 liegen danach im un-

teren Berelch des Streubandes.

Diskussion

Bevor im einzelnen die Versuchsergebnisse an den In dem Hochtempera-
turkrelslauf der SGAE elngesetzten Hillrohrproben diskutiert werden,
soll ein Uberblick zum derzeitigen Stand der Literatur bezliglich des
mechanlschen Verhaltens von austenitlischem Stahl in Natriumsystemen
gegeben werden. Auf Grund der international Ublichen Verwendung von
nichtstabilisiertem austenitischem Stahl vom Typ AlSI 304 und AlSl 316
Im Temperaturbereich blis 750°C liegen daher fast ausschileBlich Infor-

mationen nur fir diese Stahle vor.

Uber erste Versuchsergebnisse zum mechanischen Langzeitverhalten von

austenitischem Stahl (AISl 316) wird 1964 In USA (22) berichtet. Weitere
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Ergebnisse sind. auf der Tagung "Alkall Metal Coelants" 1966 (23) und
auf der "International Conference on Sodium Technology and Large Fast
Reactor Design" 1968 (24) vorgetragen worden. Danach folgen elnzelne
Arbeiten, Insbesondere bel General Electric (GE) und Atomlcs Interna-
tional (Al) im Rahmen des LMFBR-Programms der USAEC. Da die Ergebnlisse
zum Tell widersprichlich sind, sollen einige Arbelten elngehender be-
trachtet werden.

Im Programm der MSA Research Corporation (22) wurden an 1,5 mm dicken
Blechproben Zelt-Dehnkurven durch kontinuier|iche Dehnungsmessung bis
zum Bruch unter isothermen und anisothermen Kreislaufbedingungen bei
1200°F (649°C) und 1400°F (760°C) ermittelt. Unter isothermen Kreislauf-
bedingungen (kelne wesent|lche Korrosion) wurden beim AlISl 316 bel
1200°F gleiche Werte der Zeitstandfestigkeit In Natrium (mit <10 ppm

und ~ 300 ppm Sauerstoff), In Helium und in Luft bel Versuchszelten

bis etwa 4000h gefunden. Die minimalen Kriechgeschwindigkeliten im He
bzw. Na waren allerdings hoéher als dle entsprechenden Werte In Luft.

Diese Tendenz verstarkte sich mit abnehmender Spannung.

Unter anisothermen Kreislaufbedingungen wurde bei 1200°F und Einsatz-
zelten von 1000 h eine geringe Abnahme der Zeitstandfestigkeit und Zu-
nahme von Emin gefunden. Ahnlich wie AISl 316 verhielt sich auch
AlS] 304. Bel 1400°F wurde eine Entkohlung der Oberfl&chenzonen gemes-
sen. Die Zeitstand- und Krilecheigenschaften wurden nicht durch Oberfj&-
chenoxidbildung beeinfluRt. Die beobachteten Natriumeinfllisse wurden
allgemein auf Korngrenzenoxydationserscheinungen zuriickgeftuhrt, die sich
z.T. aus einer vorlaufenden Exposition in Natrium mit O-Gehalten von

50 bzw. 300 ppm ergaben.

Ebenfalls an relativ dicken Proben (@ = 4 mm) durchgefiihrte Kriechver-
suche bel 700°C in stagnlerendem oder strémendem Natrium ( O ~ 20 ppm;
vorhandener TemperaTurgradfen+ nicht angegeben) von André et al. (25)
gaben kelne Hinwelse auf elne Verdnderung der Langzeltelgenschaften
(Zeitstandfestigkeit, 1%-Zelt-Dehngrenze, minimale Kriechgeschwindig-
keit) bis ca. 3000 h gegeniiber Kontrollproben in Argon. Bei den Versu-

chen in stromendem Natrium wurde elne ferritische Randschicht gefunden.
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André et al. wiesen darauf hin, daB sie fiir diinnwandige Hiillrohre und
l&ngere Expositionszelten einen EinfluB des Natriums auf die mechani-
schen Langzelteligenschaften nicht ausschllieBen, Entsprechende Untersu-

chungen an Hillrohren unter |nnendruck wurden geplant.

In der zugédnglichen Literatur wurde im Detall Uber Versuche an Hullroh-
ren aus AlS| 304 und 316 bisher nur von Atomics International (Al) und
General Electric (GE) berichtet.

Al flihrte Untersuchungen an beiden Werkstoffen im l8sungsgeglihten und
kaltverformten Zustand im Temperaturbereich 900°F (483°C) bis 1400°F
(760°C) aus. Testmedlium war stagnierendes Natrium in einer statischen

Apparatur mit und ohne Zirkongetter sowie strémendes Natrium (O ~ 10 ppm).

Von Lee(26, 27) wurdeim Rohrinnendruckversuch fir AISI 304 (10-15% kalt-
verformt) gefunden, daB bei gleichzeitigem Einsatz von Zirkonfolien in
stagnierendes Natrium die Zeltstandfestigkeit gegeniiber nicht gegetter-
tem Natrium bel ~ 700 und 760°C signifikant reduziert werden kann (bel
700°C bis 30%). Bel maximalen Versuchszeiten von 1000 h war mit dem Ab-
fall der Zeitstandfestigkeit in dem'"gegetterten"Natrium ein Verlust an
Kohlenstoff von bis zu 50% verbunden,

Ahnliche, wenn auch geringere Effekte wurden In"gegettertem'"Natrium an
AlSl 316 gefunden. Der gefundene Festigkeitsverlust wurde mit der Ent-
kohlung und der damit verbundenen ausgeprdgten o-Phasenbiidung in Ver-
bindung gebracht. Bei 650°C wurden bis zu 3000h Einsatzzeit kelne der-
artigen Effekte gefunden.

Vergleichende Rohrinnendruckversuche in stagnierendem isothermen Na-
trium (O < 10 ppm) ohne Zirkongetfer und -in Helium im Bereich 900 bis
14OOOF, an AISI 304 und AlISI 316 (26, 27) zeigten keine Unterschiede

in Zejtstandfestigkeit und Kriechgeschwindigkeit. Unterschiede in den
beiden umgebenden Medien wurden jedoch fiir beide Werkstoffe in einaxia-
len Kriechversuchen an Blechproben (27) gefunden. In He war z.B. bei
1200°F die Bruchdehnung um 60% hoher als Im Na. Eine &hnliche Beeln-
flussung des terti&dren Kriechberelches bei einaxialer Langzeltbeanspru-
chung wurde auch von Bshm (21) bel 1.4988 gefunden. Die Beeinflussung

wurde auf Verdnderungen der Grenzfldchenenergie bei der Bildung bzw,
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Fortpflanzung von Rissen in Natrium im Vergleich zu Helium zurtckgefiihrt.
Diese Art der Beeinflussung Ist im Rohrinnendruckversuchyvon geringer Be-
deutung, da hler der tertidre Krlechbereich nicht ausgeprdgt in Erschel-
nung tritt.

Bel GE (28) wurden Hillrohre aus AlS| 304 Im Spannungsbereich von 40-
80 N/mm? und Standzeiten von maximal 9000 h In einem anisothermen Na-
triumkreislauf (O < 5 ppm) eingesetzt. Mit zunehmender Standzeit wurde
eine sich verstdrkende Abnahme der Zeltstandfestigkeit gegeniiber den
Kontrol Iproben in Argon gefunden. Sie betrug nach 10.000 h (extrapoliert)
etwa 40%. Verbunden damit war eine starke Abnahme des Kohlenstoffgehal~-
tes Im Stahl auf 15% des Ausgangswertes. Die Bruchdehnung nahm um etwa
50% ab. Bel 1300°F und 11.000 h betrug sie an den Kontrollproben um 10%.
an den Natriumproben nach 9000h um 4%. Bei 1150°F (620°C) wurde keln
NatriumeinfluB gefunden.

Untersuchungen an AlSI 316 bel 620°C ergaben ebenfalls keine Hinwelse
auf eine Beeinflussung der Zeltstandwerte. Bel 704°C wurde aber auch

bei diesem Werkstoff eine Abnahme der Zeitstandfestigkelt gefunden, al-
lerdings in geringerem Umfang, nur 25% bel 10.000 h Standzeit.

Auch eine Entkohlung, Abnahme der C-Konzentration um z. Teil Uber 56%,
wurde nur bei 704°C, nicht aber bel 620°C gemessen. Weiterhin wurden
von GE Hinwelise gegeben, daB Zeitstandversuche an Hiillrohrproben nach
Natriumexposition nur 10% der Standzeit von Kontrollproben er-

gaben. Das wurde zuriickgefihrt auf eine Wirkung der Restalkalitat, dle
trotz sorgfaltiger Relnigung nicht beseltigt werden konnte.

Zusammenfassend stellte GE fest, daB ein Festigkeltsverlust bel ca. 700°¢C
auf C- und B-Verluste zurilickgefiihrt werden kann, verbunden mit elner
o-Phasenbildung. Man h&lt in dieser Hinsicht stabilisierte Stéhle fir
besser, welst aber auf die Gefahr einer interkristallinen Hohlraumbil-
dung hin.
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1. Ergebnisse an 1.4988

Fir die im Natriumkrelslauf beobachtete Abnahme der Zeitstandfestigkeit
95 (Abb. 17) im Vergleich zu Parallelproben in Schutzgas oder Vakuum

kommen mehrere Ursachen in Betracht:

a) Abnahme der Bruchdehnung in Natrium Im Vergleich zu
Vakuum/Schutzgas.

Die Na-exponierten Proben zeigten eine um ca. 30% reduzierte Bruchdeh-

nung im Vergleich zu Parallelproben In Vakuum,

Nach Kap. 7.6.1 haben die Parallelproben zu den Na-exponierten Proben
nicht mehr als 50-70% ihrer erreichbaren Standzeit ausgesch&pft (e,r =
1-2%). Bel 6% Dehnung (€gruch
bel einem Dehnvermdgen von ca. 9% (Bruchdehnung in Vakuum) bereits mehr
als 90% der erreichbaren Standzelt ausgeschdpft (z.B. Abb. 18, o, = 93

1-
N/mm2), Damit kann die reduzierte Bruchdehnung in Na nur zu einem ge-

der Na-exponierten Proben M 1 - M 4) |st

ringen Tell die Standzeitabnahme der Proben M 1 - M 4 erkléren. (Bei
einaxialen Kriechversuchen in Natrium kdnnen hier auf Grund des ausge-
prdgten Tertiarbereiches durch elne reduzierte Bruchdehnung stérkere
Standzeltabnahmen auftreten (21, 27).

b) Wandschwéchung, Ferritisierung der Oberfléchen und Korngrenzenangriff

Bel vorgegebenem Innendruck in HiUllrohrproben erfolgte durch Korro-
sionseffekte eine Erhdhung der effektiven Spannung in der Hillrohr-
wand (verelnfacht nach der Kesselformel Op =P ° "/s) durch die Wand-
stérkenreduktion. Nach den durchgefihrten Untersuchungen liefern hier
.die Ferritisierung und der Korngrenzenangriff (s. Kap. 7.3 und 7.4)
einen starkeren Beltrag zur Spannungserhthung als der Wanddickenab-
trag (Kap. 7.2). Am Ende der Natriumexposition ist auf Grund der be-
obachteten Effekte eline Erhdhung der Spannung in der Wand gegeniber
Verglelchsmaterial in Argon um 5-10% anzunehmen. Da die beobachteten
Korrosionserschelinungen In ihrer Zeltabh&ngigkelt bericksichtigt
werden miissen, kann im vorllegenden Fall die Wandschwdchung nur zu
einem kleineren Teil die Festigkeitsabnahme bzw. Standzelitverkiirzung
verursachen (s.Abb. 17).
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c) Veranderungen der chemischen Zusammensetzung

Bel 1.4988 wurden signifikante Veranderungen des Stickstoffgehaltes
durch Stofftransportvorgénge gefunden (s, Tab. 9). Aus der Literatur
(4) ist bekannt, daB3 eine Reduzlerung des Stickstoffgehaltes im
austenitischen Werkstoff in der hier unter Natrium gefundenen Gro-
Benordnung zu Abnahmen der Zeitstandfestigkeit von ca. 10% bel Rund-
proben fihren kann.

Es wird daher angenommen, daB die gefundene Standzeltverklirzung auf
die Verdnderung der Struktur bzw. .chemischen Zusammensetzung (s.
Abb., 10 und Tabelle 9) zurlickzuflhren ist. Durch die Temperatur- und
Zeltabhangigkeit der Dliffusion von Stickstoff in der Austenitmatrix
(2) ergeben sich damit komplizierte Zusammenhdnge fiir das mechani-
sche Langzeitverhalten im Natriumsystem in Verbindung mit deren Ein-
satzbedingungen . Ahnliches glilt auch flr die unstabliisierten Stih-
le vom Typ AIS| 304 und AIS| 316 fir entkohlende Kreislaufbedingun-
gen (s. Kap. 8,1 ).

8.2.2 Ergebnisse an 1.4981

Aus den Struktur- und Gefligeuntersuchungen an den Na-exponierten Pro-

ben (s. Punkt 7.2-5) ist zun&chst nicht ersichtlich, warum dieses Ma-
terial elne reduzierte Kriechfestigkeit aufweist. Flir Wandschwdchungen
und Korngrenzenangriff gelten die gleichen Gesichtspunkte wie bel 1.4988.
Als wesentlicher Unterschied zwischen den Kontrollproben und den Na-ex-
ponierften Proben bleibt nur noch die durch den Langzeiteinsatz im Na-
triumkreislauf bedingte thermische Behandlung der Proben M5/7/8.

Vorliegende Ergebnisse an Proben,die thermisch ca. 2000 h bei 650°C aus-
gelagert waren, hatten Im nachfolgenden Kriechversuch vergleichbare
Kriechfestigkeit wie das Rohr Im Anlieferungszustand. Untersuchungen im
Kernforschungszentrum Karlsruhe, IMF/Il (19) am 1.4981 Stangenmaterial
in verschiedenen thermisch-mechanischen Behandlungen zeigten anderer-
seits, daB durch eine nachfolgende Auslagerung von |8sungsgeglihtem Ma-
terial bei 800°C die Kriechfestigkeit merklich reduziert wird. Auslage-
rungstemperatur und Zeit spielen danach elne wesentliche Rolle fir das

mechanische Verhalten.
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Die Untersuchungen an Pr.Nr. 1313 (s. Abb., 20 und 22) weisen ebenfalls
darauf hin, daB nach 5000 h bei 700°C (allerdings unter mechanischer
Belastung) nachfolgend eine erhdhte Krlechgeschwindigkel++) gegeniiber

dem Material im Anllieferungszustand gemessen wird.

“Im vorliegenden Fall blelbt es daher weiteren Untersuchungen, insbe-
sondere bei niedrigen Spannungen, vorbehalten zu kl&ren, ob ein Na-

triumeinfluB oder ein rein thermischer Effekt vorliegt.

3 Ergebnisse an 1.4970

Die beiden Na-exponierten Proben S 2 und S 3 zeigen In glelcher Weise
(s. Abb. 25) eine im Vergleich zu Kontroll-Proben geringere Kriechfe-
stigkelt.

Bel 1.4970 bestimmt in starkem MaBe die thermisch-mechanische Behand-
lung die Kriechfestigkeit (20,33). Durch Kaltverformung wird eine sig-
nifikante Erhdhung der Kriechfestigkeit bls Temperaturen von 700°C er-
reicht. Durch Glihen der kaltverformten Struktur oberhalb 800°C er-
folgt eine Abnahme der Kriechfestigkeit (33). Nach Abb., 25 (o* = 200
N/mm2) bewegen sich Proben mit zunehmender Gliihtemperatur in den un-
teren Bereich des Streubandes in dem auch die Proben S 2 und S 3
liegen. Verbunden mit der Abnahme der Kriechfestigkelt der Proben S 2
und S 3 war auch eine deutliche Abnahme der Harte (MHV 50) dieser Pro-
ben auf Werte, die auf einen Abbau der Kaltverformung hinweisen. Die
Hérteabnahme wurde sowohl| bei den natriumexponierten Proben als auch
bei den In der Korroslionsprobe K 1 elngesetzten Probe aus 1.4970 ge-
funden, mit der lediglich die thermischen Gefligednderungen ohne Na-
EinfluB erfaBt werden sollten. Aus dem Parallelprogramm mit Proben in
Vakuum bzw. Schutzgasatmosphdre ergaben sich andererseits keine Hinwei-
se auf einen Abbau der Kaltverformung von 1.4970 bel 700°C und Einsatz-
zeiten von 5000 bis 8000 h.

+)

Eine Abhingigkeit der Kriechgeschwindigkelt von der Dehnung € = f(e)
liegt im allgemeinen vor, kann jedoch im hier vorliegenden Fall ver-

nachlédssigt werden.
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Auf Grund dieser Befunde kann daher nicht ausgeschlossen werden, daB
die Na-exponierten Proben wéhrend der FerTigung+) eine unkontrollierte
Warmebehandlung (Temperaturiberschreitung) erfahren haben, die bel dem
vorliegenden kaltverformten Material zu einem stdrkeren Abbau der Kalt-
verformung gefiihrt hat als dies Ublicherweise durch die Warmebehandlung
bei 800°C/2h erfolgt. Die bel den Proben S2 und S3 beobachteten erhdh-
ten Kriechgeschwindigkelten lieBen sich damit auch durch "thermische"
EinfluBgroBen erkidren. Der Befund, daB die Na~exponierten Proben S 2
und S 3 im unteren Bereich des Streubandes von 1.4970 (s. Abb, 25) lie-
gen, gibt damit z.Zt. keinen eindeutigen Hinwels auf eine Beelnflussung
des mechanischen Langzeltverhaltens durch Korrosionseffekte wie das se-

lektive Herausl&sen von Bor.

8.3 Metallkundliche Befunde

Vergleicht man die gemessenen Gewichtsdnderungen an den Korrosionspro-
ben mit den Dimensionsdnderungen, so 18Rt sich eine gewlsse Ubereln-
stimmung feststellen. Dabel ist jedoch nicht berlcksichtigt, daB auch
bei thermischen Auslagerungen Dimensionsdnderungen infolge Dichte&dnde-
rungen mdglich sind (10), die in der gleichen GréBenordnung wie die
Durchmesseranderungen durch Korrosionsabtrag sind. Ein Vergleich der
gefundenen Werte mit den zuvor im wesentlichen an Blechproben ermittel-
ten Korrosionsraten in anderen Versuchskreisl&dufen (11) zeigt, daB die
Befunde in diesem Versuch niedriger als nach den Literaturdaten zu er-

warten llegen (s. Abb. 2).

Flir die nledrigeren Werte kann man mit hoher Wahrscheinlichkeit die
Probengeometrie als Ursache ausschlieBen. Ein Grund dafir kann darin
|Tegen, daB der tatsédchliche Sauerstoffgehalt des Natriums in der Pro-
benstrecke wdhrend des Versuchs niedriger war, als die Analysen von
Proben aus der Probenziehstrecke (s. Tab. 4) andeutete. Diese Deutung
des Befundes wiirde sich auch aus den in Abb, 2 angeflhrten Werten em-

pfehlen. Man kann aber auch den Downstream-Effekt flr die niedrigen

*) Dle Warmebehandlung bel 800°C/2h erfolgte als Laborgliihung.
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Abtragungswerte zur Erklarung heranziehen. Falls die Downstream-L&énge

der Teststrecke schon beim Einftritt in die Probenstrecke relativ groB

war, waren auch dle Korrosionsraten stark durch den Downstream-Effekt

in Richtung auf niedrigere Werte beeinfluBt. Neben dem Downstream-gf-

fekt kann man flr die Korrosionsrate der ersten Probe auch hydrodyna-

mische Anstromeffekte annehmen, die verschiedentlich dazu gefihrt hat-
ten, daB erste Proben gerlhgere Korrosionsraten aufzuwelsen hatten,

als die nachfolgenden (29).

Die einleuchtendste Erkldrung lieBe sich aus der Sauerstoffabhdngigkeit
der Korrosionsgeschwindigkeit ableiten. Die Kaltfallentemperatur wah-
rend des Betriebes (s. Tab. 4) |&Bt in der Tat einen nledrigeren Wert
fiir die Sauerstoffkonzentration als 6 ppm vermuten, und die gefundene
Korrosionsrate paBte in das Literaturbild (s. Abb. 2) mit einer ange-

nommenen Sauerstoffkonzentratlion von 3 ppm

Die Angabe des Korrosionsabtrages als Schichtdicke ist nach den mor-
phologlschen und chemischen Untersuchungen als problematisch anzuse-
hen. Ein Teil des Gewichtsverlustes ist némlich auf die selektiven Ef-
fekte in der Diffusionszone zuriickzufiihren, auch ist der Abtrag nicht
gleichmaBig. Auf den Kornfldchen betragt er offensichtlich nicht mehr
als etwa 1-2 um, wdhrend an Korngrenzen tiefere Gruben entstanden sind,
deren Fl&achenanteil an der Probenoberfl&che bedeutend ist. Dennoch ha-
ben wir die mittlere Abtragung als eine fiktive GréRBe errechnet, da

sie einen Vergleich mit Literaturdaten ermdglicht und die Fehler, dle
mit dieser Umrechnung gemacht werden, bel groReren Korroslionseffekten

als In diesem Versuch nicht mehr ins Gewicht fallen.

Wie schon die Abtragungsraten, so blieban auch die selektiven Effekte

In der Diffusianszone hinter den nach Literaturangaben zu erwartenden
Effekten zurlck (1,11). Die Verdnderung des Kohlenstoffgehaltes der Pro-
ben ist verstandlich, da die gemessenen Kohlenstoffgehalte im Natrium

um 10 Gew.-ppm bedeuten, daB dle Kohlenstoffaktivitat im Natrium bei
700°C etwa 0,25 betragen haben dirfte. Eine so hohe Kohlenstoffaktivi-
tdt bedeutet aber aufkohlende Bedingungen fir austehitische Stéhle,
insbesondere flur stabilisierte. Die gefundenen Verluste an Stickstoff
und Bor bestdtigen die Befunde friherer Versuche (1,2). AuBer der
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Temperaturabhdangigkelt dieses Korrosionseffekts (2) sind keine welteren
Parameterbeziehungen der selektiven L&sung von B und N hergestelit wor-
den. Auch in diesem Versuch konnte keine systematische Untersuchung zum
Beispiel des Einflusses des Sauerstoffgehaltes oder der Downstream-Posi-
tion auf den Verlust an B bzw. N vorgenommen werden. Die vorliegenden
Ergebnisse - Stickstoffverlust beim 1.4988, Aufstickung beim 1.4981 und
kelne Verdnderung beim 1.4970 erlauben nicht, Schllisse auf elne Glelich-
gewichtsoberflachenkonzentration des Stickstoffs in den Stéhlen bei 700°C

im Natrium zu ziehen.

Bor-Analysen an den in Argon ausgelagerten Parallelproben gaben keine
eindeutigen Aussagen bezliglich elnes Borverlustes im Zeitstandversuch.
Weitere Analysen missen die aufgetretenen Diskrepanzen in diesem Punkt
kldren. Wenn auch bei Zeltstandversuchen im Vakuum, in Argon oder Luft
ein signifikanter Borverlust Uber die Hullwand auftreten sollte, kdnnen
die Ergebnisse dieser Untersuchungen auch fir die Beurteilung der Lang-
zeiteligenschaften in Natrium herangezogen werden, sofern die selektive
Heraus|dsung des Bors fiir die Anderung der mechanischen Eigenschaften

von Bedeutung ist.

Die morphologischen und strukturellien Untersuchungen besféfigen die Be-
funde, wonach die Korrosionseffekte in diesem Versuch relativ schwach
waren. So war der Ferritanteil in der Oberfl&chenzone gering, nur ver-
einzelte Kdrner waren ferritisiert. Korngrenzenferrit reichte aller-
dings bis zu 35 um bis in das Material hinein. Von der Oberfléche her
waren vereinzelt Ldcher festzustellen, die gelegentlich auch im Quer-
schliff angeschliffen worden sind. Die relativ geringe Hdufigkeit der
Locher 18Rt vermuten, daB ihre Bildung kelne Erscheinung ist, dle zu
elner ernsteren Gefdhrdung des Hiullrohrs AnlaB geben kdnnte. Es ist
nicht sicher, daB sie der in der Literatur (30) beschriebenen Erschel-
nung der interkristallinen Hohlraumbildung entsprechen. Vermutiich
hangt diese Korrosionsreaktion mit an den Korngrenzen angesammelten Ver-
unreinigungen zusammen, dle mit dem Na reagieren und aus geometrisch
daflir geeigneten Regionen (Tripelkorngrenzen) ausgewaschen werden. Man
kann der Gefahr solcher Reaktionen durch scharfe Spezifikation des
Reinheltsgrades vom Stahl (Schmelzverfahren)begegnen.
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Dle metallographischen Nachuntersuchungen |lieBen nicht erkennen, daR
die Natriumexposition auBerhalb der Korrosionszonen einen Effekt auf
das Geflige hatte, Die Slgma-Phasenausscheidung wurde auch in thermi-
schen Vergleichsproben gefunden, sie Ist nlcht im Zusammenhang mit dem
Nickelveriust in der Korrosionszone zu sehen, da im Gegentell die Aus-
scheidungen von o-Phasen In den Austenitkérpern des Berelchs, In dem
Korngrenzenferrit entstanden ist, vergleichsweise selten auftreten.
Ahnliche Beobachtungen wurden an bel 700°C in Na exponierten Proben aus

AlSl 316, der stark zur Ausscheldung der o-Phase nelgt, gemacht (28),

Die GroBe der Korner hat sich In den kontrollierten Proben gegeniiber
Verglelchsproben und Proben Im Ausgangszustand nicht verdndert. Die
Proben M 5 - M 8, besonders M 5 und M 6, wliesen ein grtberes Korngefi-
ge auf. Dies war ganz offensichtlich auf eine Schwankung des Gefliges
in dem Rohr, aus dem die Proben gefertigt worden sind, zurilickzufihren,
denn zwel weltere Proben aus dem gleichen Werkstoff und unter glelchen
Bedingungen wdhrend des Versuchs hatten das normale, feinkdrnige Gefi-
ge. Es ist kein Grund zubehen, hier einen Natriumeffekt auf das Geflige

zZu vermuten.

Die Ergebnisse der Mikrohdrtemessungen an den Proben aus Werkstoff Nr.
1.4981 und 1.4988 geben keinen AnlaB zu einer Diskussion Dle beim
Stahl 1.4970 zwischen angeliefertem Zustand, Korrosions— und Vergleichs-

der
probe gefundengn Unterschiede sind nach unserem Wissenvauf die Natrium-

elnwirkung nochVihermische Effekte zurlckzuflhren. So bleibt als Erklé&-
rungsmdgl ichkeit die Annahme, daB die Rohre bel der Probenfertigung

eine Wiarmebehandlung erhalten haben, die nicht exakt der Standardbehand-
lung entspricht. Schon geringfligige Uberschreitung der Gliuhtemperatur

von 800°C kdnnte Unterschiede wie die gemessenen verursachen.

SchluBfolgerungen

Bel 1.4988 wurde an vier Proben im mechanischen Langzeitversuch in Na-
trium eine gegeniiber Vergleichsproben im Vakuum bzw. Argonatmosphare
um 10-15% reduzierte Zeitstandfestigkeit gefunden. Der Festigkeitsab-

fall ist bezogen auf die nominelle Zeitstandkurve.
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Analysen ergaben, dafl der Stickstoffgehalt (gesamt) dieses Materials
von 960 auf 210 ppm abgenommen hatte. Der Aufbau der Zeitstandfestig-
keit wird hauptsédchlich auf den Ny-Verlust und nur zu einem geringen
Anteil auf Korrosionsangriff (Wandschwdchung, Korngrenzenangriff) oder

Abnahme der Bruchdehnung zurickgefiihrt.

Auf Grund der Zelt- und Temperaturabhdngligkeit fir den Stickstoffver-
lust ergeben sich damit ebenso wie bel den unstabilisierten Stahlen
bel einem Kohlenstoffverlust komplizierte Zusammenhdnge zwischen dem
mechanischen Langzeitverhalten und dem Transport der interstitiellen

Legierungselemente.

Drei Proben aus 1.4981 hatten im Rohrinnendruckversuch nach Natriumex-
position (5000 h, 700°C) gegentiber dem Material im Anlleferungszustand
elne max. 10-fach erhthte Kriechgeschwindigkelt. Ein Tell der Erhdhung
von é* kann durch thermische Auslagerungseffekte erklart werden. Even-
tuell weitergehende Materialschddigungen kdnnen erst nach Absicherung
der Ergebnisse in Folgeversuchen und weltergehenden Analysen diskutiert

werden,

An zwel Proben aus 1.4970 wurde das mechanische Langzeitverhalten be-
stimmt. Beide Proben liegen In thren Werten Im unteren Bereich des
Streubandes von 1.4970 verschiedener thermisch-mechanischer Behandlung.
Gleichzeitig wurde gefunden, daB die Proben elne signifikante Harteab-

nahme und elnen Borverlust (nahezu quantitativ) zeigten.

Untersuchungen zeigen, daB die Harteabnahme eher auf eine unkontrol-

| lerte Warmebehandlung bei der GlUhung der kaltverformten Rohre im Aus-
gangszustand (Probenherstellung) als auf den 5000-stiindigen Einsatz im
Na-Kreislauf zurtickzufihren ist. Auf Grund der Zusammenhdnge bei 1.4970
zwischen thermisch-mechanischer Behandlung und Kriechgeschwindigkeit
kann aus den vorliegenden Ergebnissen keine eindeutige Aussage zum Na-
EinfluB gemacht werden. Die gefundene Abnahme der Kriechfestigkel+t

kann auch durch andere EinfluRgroBen wie die Warmebehandlung bel Pro-

benfertigung erklart werden.

Die technische Literatur zeigt, daB nur unter bestimmten experimentel-

len Randbedingungen eine Beeinflussung des mechanischen Langzeltverhal-
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tens in Natrium vorliegt. Voraussetzung bel den unstablilisierten St&h-
len AlS] 304 und 316 war in allen F&llen eine deutliche Entkohlung des
Probenmaterials. Weiterhin Ist beil Vorhandenseln eines ausgeprégten

tartisdren Kriechbereiches in elnligen Fallen eine Standzeitabnahme durch

die reduzierte Bruchdehnung in Natrium gefunden worden.

Die in elnigen experimehfellen Untersuchungen (.32°) gefunden signifi-
kante Zunahme der Kriechgeschwindigkelten bei Durchfiihrung von Kriech-
versuchen in einem Medium mit extrem niedrigem Sauerstoffpotential

(z.B. hochreines Helium im Vergleich zu Luft) konnte durch die vorlie-
genden eigenen Untersuchungen nicht bestdtigt werden, da durch Natrium
noch andere Materlalverdnderungen als Oberfléacheneffekte auftreten.

Die an anderen Stellen (23-29) in Natriumkreisl&ufen ermittelten Kriech-
daten geben ebenfalls kelne Hinweise, in wieweit dieser Effekt beriick-

sichtigt werden muB.

Zusammenfassend muB festgestellt werden, daB die an den Hiillrohrpro-
ben aus 1.4988, 1.4981 und 1.4970 durchgefihrten Untersuchungen erste
Ergebnisse zum mechanischen Langzeitverhalten des korrodierten Werk-
stoffes gebracht haben. Wegen der kleinen Probenzahlen sind jedoch
noch weitere Untersuchungen mit genau definierten Rohrzustanden und
elner statistisch besseren Absicherung erforderlich,um zu genauen Aus-
sagen bezliglich der Bericksichtigung von Natriumkorrosionseffekten bel
der Auslegung von Schnellbriterbrennstdben zu kommen. Dies gllt insbe-
sondere auch im Hinblick auf dle Natriumexpositionszelit, die In welfe-

ren Untersuchungen moglichst bis 10.000 h ausgedehnt werden sollte.
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Tab. 1: Chemische Zusammensetzung (in Gew.-%) der Hii}lwerkstoffe

(Werte aus dem Werkszeugnis)

Werkstoff: 1.4981 1.4970 1.4988
Charge Nr,: 70703 8-29052 25116
Element:
B - 0,006 -
N 0,007 0,006 0,090
C 0,048 0,10 0,049
Mn 1,08 1,66 1,35
Cr 16,55 14,88 16,23
Fe Rest Rest Rest
Ni 16,47 15,2 13,69
Mo 1,75 1,24 1,44
v - - 0,75
Ti - 0,48 -
Nb 0,70 - 0,65
Si 0,40 0,60 0,63
P 0,005 0,009 0,020

S 0,005 0,008 0,005



Tabelle 2:

Metal lurglscher Zustand der Hiil lrohre

Werkstoff Nr.: Losungsgl.: Kaltverf.: Warmebeh. : KorngroéBe
(Charge) (°c/min) +) (%) (°c/h) *) nach ASTM:
1.4970 1060-1120/5 10-15 800/2 8-9
(8-29052)
1.4981 1050-1100/5 max. 5 - 8-9
(70703)
1.4988 1100/5 max. 5 800/1 8-9
(25116)

) Glihtemperatur in °C und Haltezelt in min bzw. h

Tabelle 3: Ergebnisse von Zugversuchen an Hullrohren

Werkstoff Nr.: g 0,2 (N/mm?) o5 (N/mm2) 8g (%)
RT 700°C RT 700°C  RT 700°C
1.4970 4503550 300380 700:750 3504400 15%25 10425
(8-29052)
1.4981 250$350 143 590:650 310 40:50 40
(70703)
1.4988 3204375 180 654683 405 47+57 18

(25116)




Tabelle 4: Versuchsbedingungen fir Korrosions- und Rohrinnen-
druckproben bel SGAE 1.4

1. Temperatur 700 + 4°¢C
2. Uberdruck In Proben
1.4988 (M1...M4) 9,7 * 27 kp/em?
’
1.4970 (52) 90,3 * 2% kp/em?
- 3,6
1.4970 (S1, S3, S4) drucklos
1.4981 (M5...M8) drucklos
1.4981 (K1, K2) drucklos
3, Bruchzeiten
M1 4680 h
M2 4940 h
u3*) 4750 h
M4 5015 h
4. Gesamtzeit auf Temperatur 5015 h
5. Sauerstoffgehalt
Kuhlfalle 150 + 5°C
Pluggingmeter 140 - 170°C
Sauerstoff, chemisch 2,3 - 11 Gew.-ppm
Mittelwert 6,3 Gew.-ppm
6. Kohlenstoffgehalt 10 £+ 3 Gew,-ppm

*) Nach SGAE-Angaben Bruch, im Rohr jedoch kein Defekt.



Tabelle 5:

Werkstoff Nr.:

Probe Nr.:

K1

1.
Ko*

4981

M5

M6

Nachuntersuchungsprogramm

M7

der Proben

1
M8 St

s2 so'

4970

S3

1.4988
M1 M2 M3 M4

MO

Ferrit

MHV 25
R-r/Ra léngs
REM/EDAX
SchweiBnaht

Stickstoff
Kohlenstoff
X-ray

RSY-Spektrum

Kriechversuch:

in Na

nach Elnsatz

In Na

Unbelastete thermische

Vergleichsproben



Tabelle 6: Probenabmessungen vor und nach Korrosion bei 700°C In Na

Probe Nr,: vorher (mm) nachher (mm)
D D D D D
max m min max m min
S1 6,026 6,020 6,016 6,028 6,019 6,010
S3 6,026 6,017 6,014 6,026 6,017 6,010
(6,024) (6,019) (6,015)
S4 6,030 6,023 6,014 6,025 6,020 6,010
M5 6,008 6,000 5,994 6,008 5,998 5,990
(6,008) (5,998) (5,990)
M6 6,003 5,997 5,990 6,028 6,000 5,970
M7 6,006 5,998 5,994 6,005 5,997 5,992
(6,010) (6,000) (5,992)
M8 6,020 6,006 5,990 6,020 6,005 5,985

(6,014) (6,005) (6,000)

Werte in (6,014) sind KontrollmeBergebnisse auf einer zweiten MeR-
apparatur

D D

, max bzw, min. Werte der Rohrdurchmesser aus dem Wendel-
max’ “min

schrieb

Dm Mittelwert

Tabelle 7: Konzentrationsdnderungen in der Hillrohroberfldche nach

rontgenspektrometrischen Messungen im REM

Werkstoff: Element (Gew.-%)
cr Fe Ni
vor nach vor nach vor nach
1.4970 15 10,4 66,5 74 15 12,4
1.4981 16,6 10,1 62,6 73 16,8 12,8
1.4988 16 11,3 66,5 77 13 8,5




Tabelle 8: Borgehalte in Proben aus W.-Nr. 1.4970

’

1. Charge Nr. 8/29052 Gew.=ppm
1.1 Ausgangsmaterial
0,05 mm Schicht von der Oberfl&ache 43 ; 41
Matrix 72 ; 82
1.2 Probe S 2 (5000 h In Na, 700°C) 4 -8
1.3 Probe S 2P (5000 h In Probe K1) 1 1,5
1.4 Probe Nr. 1178 (5000 h in Ar)
0,05 mm Schicht von der Oberfldche 42 ; 43
Matrix 70 ; 60 ;
2. Charge 71087
2.1 Ausgangsmaterial
0,05 mm Schicht von der Oberfléche 60 - 100
Matrix 140
2.2 Probe Nr. 1193 (2850 h in Ar) 15 - 20
Tabelle 9: Mittelwerte im Stickstoffgehalt der Hillwerkstoffe vor
und nach Natriumeinsatz
W.-Nr. Probe Stickstoffgehalt (Gew.-%) im
Ausgangszust. Parallelprobe nach Na-Expos.
1.4970 S 2 0,007 - 0,018
1.4981 K1 0,007 - 0,005
1.4988 M 4 0,095 0,096 0,021
Tabelle 10: Mittlere Kohlenstoffgehalte der Hiillwerkstoffe
W.=Nr. Probe Kohlenstoffgehalt (Gew.-%)
vor
1.4970 S 2 0,095
1.4981 K 2 0,059
1.4988 M4 0,058

55



Tabelle 11: Maximale und mittlere Rauhtlefe in Langsrichtung

an den natriumexponierten Hiillrohrproben

Werkstoff: Probe max. Rauhtliefe R mittl. Rauhtiefe Ra

- 1- —
1076 m 10 6m
1.4981 K1 4 0,8
" K2 4 0,8
1.4988 M1 6 1,2
" M2 4 0,8
" M3 5 1,0
n M4 4 0,8
1.4981 M5 3 0,5
" M6 3 0,5
" M7 3 0,6
" M8 4 0,8
1.4970 S1 4 0,8
" S2 5 1,0
" S3 4 0,8
" 5S4 4 0,8
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Abb. 4: Rontgenspektren (EDAX) der Oberfldchen von 1.4988 vor und
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Abb. 6: Oberfléchen ( REM-Aufnahmen ) verschiedener Hiillrohr-
proben aus 1.4981 ~



b) Probe M4 113031

Abb. 7: Oberflichen ( REM-Aufnahmen ) verschiedener Hiillrohr-
proben aus 1.4988



htbar ge-

sic

hten und Korngrenzen,

ic

he Randsch

Ferritisc
macht durch e

8:

Abb.

in Interferenzverfahren

c) 1.4988

b) 1.4981

«4970

a) 1



lder der Matrix der unbelasteten thermischen

i

Schliffb

9:

Abb.

Vergleichsproben

4988

4970 b) 1.4981 ¢) 1.

a) 1



ten Proben

1er

iumexpon

lder der natr

¢ Schliffbi
Gedtzt mit V2A

10

Abb.

s

ize, 500

-Be

1.49088

)

c

4981

®

4970 b) 1

1

)

a



Abb. 11: Schliffbilder von Hillrohrproben nach mechanischer Lang-
zeitbelastung (5000 h) in Argon bei 700 °C
V2A-Beize, 500:1
a) 1.4970 b) 1.4981 ¢) 1.4988
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c) REM-Aufnahme 1200:1



Abb. 14: Befunde an der EndstopfenschweifBnaht 1.4988
a) 100:1 b) Detail daraus 500:1
¢) REM-Aufnahme 1050:1
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in Probe M4, Werkstoff Nr. 1.4988
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