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KURZFASSUNG

Das Bestrahlungsprojekt MANITU wurde im Rahmen des europaischen Langzeitprogramms fir
Materialentwickiung fiir die Kernfusion geplant. Die daraus gewonnenen Ergebnisse werden das
weitere Vorgehen bei der Materialentwicklung entscheidend beeinflussen. Das Problem der
bestrahlungsinduzierten Versprédung bei den in Frage kommenden martensitischen Werkstof-
fen ist nach wie vor ungelést. Eine erste Tendenz zeichnet sich nach der Auswertung der Kerb-
schlagbiegeversuche an den unbestrahiten miniaturisierten Referenzproben des MANITU-
Programms ab. Die neu entwickelten niedrig aktivierbaren 7-10% Cr-WVTa-Legierungen weisen
gegentiber den modifizierten kommerziellen 10-11% Cr-NiMoVNb-Stahlen deutlich bessere
Kerbschlageigenschaften auf. Im vorliegenden Bericht werden die Voruntersuchungen doku-
mentiert und die Ergebnisse aus den Kerbschlagbiegeversuchen der unbestrahiten Referenz-
proben analysiert und bewertet.

ABSTRACT

Irradiation Programme MANITU: Results of Pre-examinations and Charpy

Tests with the unirradiated Materials

The irradiation project MANITU was planned in the frame of the European Long-term Fusion
Materials Development Programme. The results of MANITU will have a lasting influence on the
future actions within the materials development programme. The probiem of the irradiation in-
duced embrittlement of possible martensitic alloy candidates is still unsolved. But after the
evaluation of sub-size Charpy tests with the unirradiated reference specimens of MANITU a first
tendency is recognizable. The Charpy properties of the newly developed low activation 7-10%
Cr-WVTa alloys are clearly better compared with the modified commercial 10-11% Cr-NiMoVNDb
steels. In the present report the pre-examinations are documented and the Charpy test results
with unirradiated reference specimens are analysed and assessed.
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1 EINLEITUNG

Mit dem MANITU-(Manet Irradiation for Fusion Applications)-Bestrahlungs-
programm werden innerhalb der Materialforschung fiir Anwendungen auf dem

Gebiet der Kernfusion mehrere Ziele verfolgt.

Grundsatzlich wird in der als Niederdosisexperiment konzipierten Bestrahlung
die Materialversprédung bei unterschiedlichen martensitischen Stahllegierun-
gen in einem Temperaturbereich von 250°C bis 450°C untersucht. Dabei soll
die Datenbasis der kommerziellen 10-11% Cr-NiMoVNb, die bei friiheren Be-
strahlungsprogrammen &uRerst unbefriedigende Ergebnisse lieferten, vervoll-
standigt werden. Der Schwerpunkt des MANITU-Programms liegt jedoch bei
der Untersuchung der bestrahlungsinduzierten Versprédung von niedrig akti-
vierbaren 7-10% Cr-WVTa-Legierungen. Diese Stahltypen kénnten auRer den
Vorteilen, die sich durch die niedrige Aktivierung ergeben, ein wesentlich bes-
seres Versprédungsverhalten aufweisen und damit fiir Kernfusionsanwendun-
gen ideale Strukturwerkstoffe abgeben. Inwieweit diese Vermutungen zutreffen,
soll mit dem MANITU-Programm nachgewiesen werden. Die dabei zu erwar-
tenden Ergebnisse bilden dann eine wichtige Entscheidungsgrundlage fir das
weitere Vorgehen innerhalb des europaischen Long-term Fusion Materials Pro-

gramme.

Der erste Schritt bei einem Bestrahlungsprojekt besteht jedoch in der ausgiebi-
gen Charakterisierung des nicht bestrahlten Referenzmaterials. Mit dem vorlie-
genden Bericht sollen die Ergebnisse von Voruntersuchungen und Untersu-

chungen an den unbestrahlten Werkstoffen dokumentiert werden.

Aufgrund dieser Daten kann dann spéater der Bestrahlungseinflu bestimmt
werden. Als Priifverfahren wird der instrumentierte Kerbschlagbiegversuch mit
miniaturisierten Proben eingesetzt. Um samtliche Einflisse, die die Ver-
sprédungsuntersuchungen negativ beeinflussen kénnten auszuschalten, wurde
ein nicht unerheblicher Aufwand bei der Probenherstellung und Priifung betrie-
ben. Dadurch kann u.a. ein direkter internationaler Vergleich ohne die Berlick-
sichtigung unterschiedlicher Priifnormen und Probenformen von einigen aus-

sichtsreichen Legierungskandidaten angestelit werden.




2 VERSUCHS- UND AUSWERTETECHNIK

Die Kerbschlagbiegeversuche wurden mit einem im IMF-Il entwickelten Pruf-
system durchgefiihrt. Im Hinblick auf die noch ausstehenden Priifungen der
bestrahlten Proben wurden alle Versuche mit derselben Anlage in den Heilzen
Zellen geprift. Dadurch werden bei der zukiinftigen Auswertung der Bestrah-
lungseinflisse anlagenspezifische Einflisse auf die MeRergebnisse unter-
drtckt.

Die Kerbschlagbiegeversuche wurden instrumentiert durchgefihrt, d.h., zu je-
dem Versuch wurde ein Kraft-Durchbiegungs-Verlauf aufgezeichnet. Die im

vorliegenden Bericht angegebenen

Schlagenergiewerte wurden iber Technische Daten

die Integration dieser Kraft- 15 J Pendelschlagwerk
. N . Hammerfinnenradius 2 mm
Durchbiegungs-Verlaufe ermittelt. Widerlagerabstand 22 mm
Schlaggeschwindigkeit 3,85 m/s
Die Auslegung der Prifanlage KraftmeReinrichtung in der Hammerfinne

. . . ) MeRBwerterfassungsrate 1 MHz
Ubertrifft die Anforderungen in MeRverstarkerbandbreite 1 MHz (-3dB)

A/D-Wandlerauflésung 1,2 mV
DIN 50115, DIN 51222, DVM 001 Halbautomatische Probenbeladevorrichtung

; i Beladeverzugszeit max. 2 sec
und EN DIN 10045. Die techni PC-gesteuerte Versuchsdurchfihrung
schen Daten sind im nebenste- Pruftemperaturbereich -180°C bis +600°C

henden Kasten zusammengefaft.

Fur die Charakterisierung der Kerbschlageigenschaften werden die experimen-
tell ermittelten Schlagarbeit-Priftemperatur-Kurven herangezogen. Daraus
werden zwei KenngroRen ermittelt. Zum einen die Schlagarbeit in der Hochlage
(Upper Shelf Energy, USE); das ist der hochste Wert der Schlagarbeit bei voll-
standig duktilem Materialverhalten. Zum anderen die Sprédbruchibergangs-
temperatur (Ductile-to-Brittle Transition Temperature, DBTT). Dieser Tempera-
turwert charakterisiert fiir jeden Werkstoff die Materialversprodung in Abhén-
gigkeit von der Temperatur. Im vorliegenden Bericht wurden die DBTT-Werte
an den Stellen aus den Schlagarbeit-Priiftemperatur-Diagrammen entnommen,
an denen die Schlagarbeit genau die Halfte der Hochlagenenergie aufwies. Bei
dieser Temperatur treten Mischbriiche auf. Dabei ist der Anteil von Sprodbri-

chen und Briichen durch duktile RiBverlangerung ungefahr gleich.




3 VORUNTERSUCHUNG

3.1 ZIELSETZUNG

Von den vier bei der Fa. Saarstahl gefertigten Versuchschargen aus der
OPTIFER-Reihe (s. Tabelle 1) sollten im Rahmen des Bestrahlungsprojekts
MANITU die bestrahlungsinduzierte Versprédung an zwei der OPTIFER-Legie-
rungen untersucht werden. Als Entscheidungsgrundlagen fir die Materialselek-

Tabelle 1: OPTIFER-Chargen tion sollten die Kerbschlageigenschaften

T T der unbestrahlten Legierungen nach einer
Be_zelchnﬁu,ng‘ Char‘ge-}\’ Standardwarmebehandlung dienen. Die

OPTIFER la 664 Kerbschlageigenschaften soliten anhand
OPTIFER Ib 667 von Miniaturproben (KLST-Geometrie)
OPTIFER I 668 ermittelt werden.

OPTIFER Ill 666 Ublicherweise werden die Miniatur-Kerb-

schlagbiegeproben aus gewalzten Blechen

hergestellt. Die OPTIFER-Chargen wurden jedoch in Form geschmiedeter Vier-
kantstangen angeliefert. Deshalb muBte erstmals ein neues Fertigungskonzept
ausgearbeitet und angewandt werden. In diesem Zusammenhang solite bei
den geplanten Kerbschlagbiegeuntersuchungen eine Homogenitétsprifung der

Vierkantstangen stattfinden.

Bei der Herstellung von Kerbschlagproben ist die Fertigung der Kerben der
entscheidende Bearbeitungsschritt. Dies gilt aufgrund der gering'en Abmessun-
gen in besonderem MaRe fir die Miniaturproben. Kerbtiefe, Kerbradius, Kerb-
winkel, Oberflachenbeschaffenheit und -rauhigkeit im Kerbgrund sowie Symme-
trie, parallele und rechtwinklige Ausrichtung zum Probenkérper sind dabei die
wichtigsten Kriterien, die moglichst eng bemessen, bei allen Proben reprodu-
zierbar gefertigt und exakt eingehalten werden sollten. In den letzten Jahren
wurden die Kerben mit Frasmaschinen unter Verwendung spezieller Fraser
hergestelit. Diese Fertigungstechnik war durch die kontinuierlich erforderlichen
Fraserabnutzungskontrollen und entsprechenden KorrekturmaBnahmen ko-
sten- und zeitintensiv. Aukerdem sind beim Frasen sowohl feine Riefen auf der
Bearbeitungsoberfléche als auch geringe Kaltverformungen unvermeidlich. Die

Auswirkungen dieser Riefen und Kaltverformungsstellen auf die RiRinitilerung




sind schwer abzuschéatzen, die Materialeigenschaften kénnten dadurch ver-

falscht werden. Eine Alternative zum Frasen ist das Drahterodieren. Hierbei
kann eine héhere Prazision und beim Einsatz computergesteuerter Maschinen
eine hervorragende Wiederholgenauigkeit erreicht werden. Die Oberflaichen-
rauhigkeit ist allerdings stark vom Maschinentyp abhangig. Denn durch den
Funkenabbrand entstehen an der Bearbeitungsoberflaiche "Mikrokrater", deren

Gr6Be und Tiefe wiederum von den Betriebsparametern abhangen.

Die Einflisse dieser beiden Fertigungsmethoden auf die Kerbschlageigen-
schaften soliten im Vorfeld des Bestrahlungsprojekts MANITU untersucht und

vor Beginn der Gesamtprobenherstellung endgtiltig geklart werden.

3.2 PROBENHERSTELLUNG

Der verwendete Probentyp (s. Abbildung 1) ist in der DIN 50115 unter der Be-
zeichnung KLST spezifiziert.

Alle MaRe in mm

’ \
440,05 ‘\ R 0,140,025 i 340,02

13,5 +0,02

v

27 10,05

Abbildung 1: Probengeometrie

Alle Legierungen wurden einheitlich der Standardwarmebehandlung 965°C, 2h
+ 1075°C, 30min + 750°C, 2h unterzogen. Das fir die Probenherstellung ver-
wendete Materialstuick ist in Abbildung 2a abgebildet. Die Mafe nach Abtra-
gung der Zunderschicht sowie der Schnittplan ist in Abbildung 2b angegeben.

Anhand dieses Schnittplans wurden die Probenkérper herauserodiert.




x 18 +
Zugabe

25

Zugabe

30

e

25

Abbildung 2: a.) Ausgangsstiick

b.) Schnittplan nach Entfernung der Zunderschicht
Da die Lage der einzelnen Proben innerhalb des Vierkantstlicks bei den nach-
folgenden Untersuchungen beriicksichtigt werden solite, wurden die Proben-
kérper der Charge 664 (OPTIFER-la) an den Stirnflachen mit fortlaufenden
Nummern versehen. Die Numerierung ist in der Abbildung 3 dargestelit. Auf3er-
dem ist noch die Orientierung der in Richtung des Vierkantinneren eingebrach-

ten Kerben zu sehen.

1718
24119
23|20

11110

— AN N N AN
Nl blajo|—
©Oloo|~l|® o[

Kerbseite

Abbildung 3: Numerierung der Proben und Orientierung der Kerben

Die Probenkdrper in der duleren Lage (Probennr. 1-16) wurden mit gefrasten

Kerben versehen.

Bei den Probenkérpern in der Kernlage wurden die Kerben fiir eine direkte Ge-
geniiberstellung von Nummer 18 bis 21 gefrast und bei den Nummern 17, 22,
23 und 24 drahterodiert.




Eine anschlieRende Qualitatskontrolle lieferte folgende Ergebnisse:

o Bei allen Kerben wurde die maximale Rauhtiefe von 4 um eingehalten. Die
erodierten Kerben wiesen eine gleichmaRige Oberfliche auf, die gefrasten
Kerben waren mit leichten Riefen behaftet (vgl. Abbildung 4 und 5).

e Die Kerbmalie wurden bei den erodierten Kerben exakt und ohne Streuung
eingehalten. Bei den gefrasten Kerben traten etwas gréRere Toleranzen

und Abweichungen zwischen den einzelnen Proben auf.

Abbildung 4: Bruchflichenaufnahme einer gefidsten Probe (20)

Abbildung 5: Bruchflichenaufnahme einer erodierten Probe (23)




3.3 UNTERSUCHUNGSERGEBNISSE

3.3.1 OPTIFER-Ia (Chg. 664)

Zur Ermittlung der Sprédbruchlibergangstemperatur (DBTT) und der Schlagar-
beit in der Hochlage (USE) wurden die Proben 1 bis 16 (Randlage) mit gefra-
ster Kerbe verwendet. Das entsprechende Schlagarbeit-Temperatur-Diagramm
ist in Abbildung 6 dargestellt.

12 | ! | i T

|
OPTIFER la, Chg. 664
965°C, 2h + 1075°C, 0,5h + 750°C, 2h||

10| 5

[os]

Schlagarbeit in J
[0)]

. LTS

,

- DBTT = -75°C

- USE=9,3J

2

-160 100 -50 O 50 100 150 200 250 300 350 400 450

Priftemperatur in °C

Abbildung 6: Tieftemperaturversprodung der OPTIFER-Ia Legierung

Die Hochlage nimmt zwischen -20°C und +20°C den Maximalwert von 9,3 J an
und sinkt bei hohen Temperaturen von (iber 300°C auf 7,6 J ab. Die Spréd-

bruchiibergangstemperatur liegt bei -75°C.

Die Steigung im Ubergangsbereich von ca. 0,18 J/K liegt im Bereich der
MANET-{-Werte [1]. Bei der ermittelten Schiagenergie treten vereinzelt Streu-
ungen von maximal 0,5 J auf. Auch dies ist mit den MANET-I-Werten ver-

gleichbar und deutet auf ein homogenes Ausgangsmaterial hin.

in Abbildung 7 werden die Ergebnisse der gefrésten Proben mit den Erodierten

verglichen.
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Abbildung 7: Vergleich des Herstellungsverfahrens

Die Versuche wufden im Ubergangsbereich vom duktilen zum spréden Materi-
alverhalten bei Raumtemperatur, -40°C, -60°C und -80°C durchgeflihrt. In der
Abbildung sind die Versuchspunkte mit der entsprechenden Probennummer
gekennzeichnet. Die eingezeichnete Schlagarbeit-Temperaturkurve orientiert

sich an den Ergebnissen aus Abbildung 6.

Man erkennt deutlich, daR die Schlagarbeiten, die aus Versuchen mit erodier-
ten Proben ermittelt wurden, eine auBerst geringe Streubreite aufweisen. Bei
den gefrasten Proben treten dagegen im Ubergangsbereich vom duktilen zum
sproden Materialverhalten Streuungen von +2 J auf. Fur eine Untersuchung
des EinfluB des Herstellungsverfahrens auf diese Streuungen missen die

Kraft-Durchbiegungs-Kurven herangezogen werden.

Als Ausgangspunkt eignen sich die Proben mit den Nummern 17 und 18. Hier
herrscht bei Raumtemperatur (Hochlage) eine sehr gute Ubereinstimmung zwi-
schen der Schlagarbeit der erodierten (Nummer 17) und gefrasten Probe
(Nummer 18). Dies drtickt sich auch in den nahezu deckungsgleichen Kraftver-

laufen in der Abbildung 8 aus.
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Abbildung 8: Kraft-Durchbiegung in der Hochlage (Raumtemperatur)

Kraft in kN

Durchbiegung in mm

Abbildung 9: Kraft-Durchbiegung im oberen Ubergangsbereich (-40°C)

Bei -40°C tritt dagegen erwartungsgemaf ein erheblicher Unterschied beim
Vergleich der Kraft-Durchbiegungskurven auf (s. Abbildung 9). Wahrend die

erodierte Probe (Nummer 24) denselben Verlauf wie bei Raumtemperatur zeigt,

9




setzt bei der gefrasten Probe (Nummer 19) nach einer Durchbiegung von

3,5 mm ein Sprodbruch ein. Dadurch sinkt die Schlagarbeit gegeniiber der

erodierten Probe um ca. 3 J.

Bei -60°C ist der umgekehrte Fall zu beobachten (s. Abbildung 10). Hier bricht
die erodierte Probe (Nummer 23) sprod, die gefraste Probe (Nummer 20) bleibt

duktil und nimmt deshalb eine um ca. 2 J héhere Schlagenergie auf.

Kraft in kN
o
o

|lll||||lilll

o o o
N O

O | l T T

o

Durchbiegung in mm
Abbildung 10: Kraft-Durchbiegung im Ubergangsbereich (-60°C)

Die Ursache der unterschiedlichen Schlagarbeitswerte liegt somit im Auftreten
eines Sprodbruchs nach einem ausgepragten duktilen RiRverlangerungsvor-
gang. In [2] wird festgestellt, daR trotz guter Versuchsfiihrung und Temperie-
rung und trotz homogenen Werkstoffs die starke Streuung der Versuchsergeb-
nisse dadurch zustande kommt, daR im Ubergangsbereich sowohl unmittelba-
rer, niederenergetischer Spaltbruch als auch héherenergetischer duktiler Bruch
(bei eventuellem spaterem Umschlag in Spaltbruch) mit ahnlicher Wahrschein-
lichkeit méglich ist. Danach kénnen die Streuungen nicht auf unterschiedliche

Kerbherstellungsverfahren zurtickgefihrt werden.

Der Vollstandigkeit halber sind in Abbildung 11 die Kraftveridufe bei einer

Priiftemperatur von -80°C aufgetragen. Der Unterschied in der Schlagarbeit

10




(ca. 1J) zwischen der Probe 21 (gefrast) und 22 (erodiert) kommt durch den

geringflgig friheren Sprédbrucheinsatz der gefrasten Probe zustande.
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Abbildung 11: Kraft-Durchbiegung im unteren Ubergangsbereich (-80°C)
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Abbildung 12: Homogenititspriifung
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Zur Homogenitétskontrolle des Vierkantmaterials werden in der Abbildung 12

die Ergebnisse der Proben aus dem Rand mit denen aus dem Vierkantinnern
verglichen. Zusatzlich sind noch die Ergebnisse der erodierten Proben darge-
stellt. In der Hochlage bei Raumtemperatur liegen alle drei Schlagarbeitswerte
auf fast genau demselben Punkt. Die im Ubergangsbereich bei -40°C, -60°C
und -80°C erzielten Ergebnisse unterliegen einer zufélligen Streuung, unab-
hangig vom Herstellungsverfahren und der Probenlage innerhalb des Vier-
kantmaterials. Somit féllt die Homogenitéatsprifung der OPTIFER-la Legierung

aufgrund der Kerbschlagergebnisse positiv aus.

3.3.2 OPTIFER-Ib (Chg. 667)
Bei der OPTIFER-Ib-Legierung erreicht die Schlagarbeit oberhalb -20°C den

Hochlagenwert von 9,2 J. Der Sprodbruchiibergang spielt sich in einem sehr
engen Temperaturbereich ab (-565°C bis -35°C). Dadurch erreicht die Steigung
im Ubergangsbereich den hohen Wert von 1,0 J/K. Die MeBergebnisse sind in
der Abbildung 13 dargestelit.
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Abbildung 13: Tieftemperaturversprodung der OPTIFER-Ib Legierung
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3.3.3 OPTIFER-II (Chg. 668)
Die Abbildung 14 zeigt, daR beim OPTIFER-Il Stahl die Hochlage bei 9 J liegt

und erst ab Temperaturen oberhalb von 20°C erreicht wird. Die Sprodbruch-
ibergangstemperatur liegt bei -35°C, wobei der Ubergang eine Steigung von
0,16 J/K aufweist.
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Abbildung 14: Tieftemperaturversprodung der OPTIFER-II Legierung

3.3.4 OPTIFER-III (Chg. 666)

Der Ubergang vom spréden zum duktilen Werkstoffverhalten ftritt bei der
OPTIFER-IIl Legierung mit einer Steigung von 0,8 J/K abrupt ein (s. Abbildung
15). Die Sprédbruchiibergangstemperatur betragt 15°C, die Hochlage wird ab
30°C erreicht und liegt bei 7,8 J.
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Abbildung 15: Tieftemperaturversprédung der OPTIFER-III Legierung

3.4 BEWERTUNG

Die Untersuchungen der Proben aus der OPTIFER-la-Charge zeigen, daR zwi-
schen der herkémmlichen Probenherstellungsmethode durch Frasen und der
Drahterodierfertigung keine herstellungsbedingten Einflisse auf die Kerb-
schlagbiegeversuchsergebnisse festzustellen sind. Dieses Ergebnis laft sich
natlrlich nicht generell fur alle martensitische Werkstoffe und unterschiedliche
Fertigungsmethoden verallgemeinern. Bei den zahen, niedrig aktivierbaren
martensitischen 7-10%-Cr-W-Stahlen, zu denen die OPTIFER-la-Legierung
gehdrt, und bei dem angewandten Erodierverfahren kann man jedoch davon
ausgehen, dal die Ergebnisse aus den Kerbschlagbiegeuntersuchungen mit
den Ergebnissen gefraster Proben vergleichbar sind. Die zusétzlichen Vorteile
beim Erodieren, wie einheitliche, reproduiierbare Oberflachen sowie auflerst
geringe Toleranzen und Abweichungen der Probenmale, waren somit fur die
Bewertung des Herstellungsverfahrens ausschlaggebend. Alle Proben des ge-
samten Bestrahlungsprogramms MANITU wurden im folgenden durch Drahte-

rodieren gefertigt.
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Abbildung 16: Die Ergebnisse der Voruntersuchung im Uberblick

In der Abbildung 16 sind die ermittelten Schlagarbeit-Temperatur-Kurven der
OPTIFER-la-, -lb-, -lI- und -llI-Chargen zusammengestellt. Hiervon sollten zwei

Legierungen fiir das Bestrahlungsprojekt ausgewéhit werden.

Da die Legierung OPTIFER-llI die schlechtesten Kerbschlageigenschaften
aufweist, schied sie von vornherein aus. Die OPTIFER-Ib-Charge hat zwar im
Vergleich zu OPTIFER-II einen tieferen Sprédbruchiibergang, die chemische
Zusammensetzung der OPTIFER-lI-Legierung fuhrt jedoch zu einem besseren

Aktivierungsverhalten bei Neutronenbestrahlung.

Somit wurden fir das Bestrahlungsprogramm die OPTIFER-la-Legierung, die
die besten Kerbschlageigenschaften zeigt, und die Charge OPTIFER-II ausge-

wahlt.
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4 DAS BESTRAHLUNGSPROGRAMM MANITU

4.1 ﬁBERBLICK, INTENTION, AKTUELLER STAND

Im Rahmen des Bestrahlungsprogramms MANITU wird der EinfluR der Neutro-
nenbestrahlung auf die Tieftemperaturmaterialversprédung bei verschiedenen
neu entwickelten und modifizierten martensitischen Stahlen untersucht. Die
Untersuchungen sollen zeigen, in wie weit martensitische Stahllegierungen fir
den Einsatz als Erste-Wand- und Strukturwerkstoffe bei zukiinftigen Fusions-
kraftwerken geeignet sind. Trotz einiger wesentlichen Vorteile der Martensite
gegenliber anderen Werkstoffen gibt es bei den kommerziellen martensitischen
Stahlen einen erheblichen Nachteil. Sie verspréden, verstarkt durch Neutro-
nenbestrahlung bei Temperaturen unterhalb von ca. 370°C, so stark, daR sie

bei Fusionsanwendungen nur sehr begrenzt einsetzbar waren.

Bei dem vorangegangenen Bestrahlungsprojekt FRUST/SIENA [1] wurden an
einer Legierung (MANET-I) der EinfluR der Warmebehandlung und der Bestrah-
lungstemperatur bei hohen Bestrahlungsdosen (5, 10 und 15 dpa) ermittelt.
Dabei wurde festgestellt, daR die bestrahlungsinduzierte Verschiebung der
Sprédbruchlibergangstemperatur (ADBTT) beim MANET-I-Stahl unabhangig
von der Warmebehandlung ist. Die Ergebnisse zeigten weiterhin, dal eine vor-
tibergehende Sattigung der Materialversprédung in Abhéngigkeit von der Be-
strahlungsdosis schon bei sehr kleinen Werten (deutlich unter 5 dpa) erreicht
wird. Bei Zugversuchen wurde eine Sattigungsgrenze bei Dosiswerten von ca.

2 dpa gefunden [3].

Das Bestrahlungsprogramm MANITU wurde ausgehend von diesen Ergebnis-
sen als Niederdosisexperiment mit Dosiswerten von 0,2 sowie 0,8 und 2,4 dpa
ausgelegt. Weiterhin wurde auf die Untersuchung von Warmebehandlungsein-
fluissen verzichtet. Dadurch konnte die gesamte Bestrahlungskapazitat fur ins-

gesamt 10 verschiedene Legierungen (s. Tabelle 2) ausgenutzt werden.

Die Untersuchung der niedrig aktivierbaren Legierungen soll zeigen, ob durch
deren unterschiedlich modifizierte chemische Zusammensetzung die bestrah-
lungsinduzierte Verschiebung der Sprédbruchiibergangstemperatur verringert
werden kann und ob eine Absenkung der Sprodbruchiibergangstemperaturen

auf unter 200°C generell méglich ist.
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Der MANET-I-Stahl wird zur Komplettierung der schon bestehenden Datenbank
eingesetzt. Die MANET-II-Legierung und der Stahl OPTIMAR dienen zur Unter-

suchung des Einflusses unterschiedlicher Legierungselementgehalte wahrend

die K-Charge dahingehend warmebehandelt wurde, dal sie die fir kommerziel-

le 1.4914-Stahle maximal moéglichen Kerbschlageigenschaften aufweist.

Tabelle 2: Legierungen bei MANITU Von den japanischen und ame-

,9;‘12% CrMoV(Nb) | 7.-10‘%‘ CrWV_T;a? rikanischen Legierungen F82H,
- kommerziell | niedrig aktivierbar GA3X und ORNL 3791 wurden
| MANET-I QPfIFER la, Il N 2.T. sensationelle Kerbschlagun-
tersuchungsergebnisse  verof-

MANET-I F82H fentlicht [4, 5, 6]. Leider wurden
OPTIMAR GA3X diese Untersuchungen nicht
K-Charge ORNL 3791 nach européischer Norm son-

dern nach ASTM durchgefihrt.
Ein Vergleich der verschiedenen Stahle ware jedoch duRerst aufschluBreich.
Die Prifanlagen- und Probengeometrien der beiden Normen unterscheiden
sich aber so erheblich, daB fiir einen Vergleich alle Proben mit einem einheitli-
chen Verfahren gepriift werden missen. Dies gilt insbesondere dann, wenn
zusétzlich noch Bestrahlungseinflisse untersucht werden. Deshalb wird im
Rahmen des MANITU-Programms noch zusatzlich ein internationaler Vergleich
der Kerbschlageigenschaften martensitischer Stahle vor und nach Neutronen-

bestrahlung angestellt.

Das Bestrahlungsprogramm umfaBt insgesamt 720 KLST Kerbschlagbiegepro-
ben. Die Bestrahlung findet im High-Flux-Reactor (HFR) des European Joint

Research Centre in Petten, Niederlande, statt und endet im 4. Quartal 1995.

17




4.2 VERSUCHSMATERIALIEN

Die vier verwendeten 9-12% CrMoVNb-Legierungen wurden im IMF aus dem
kommerziellen Stahl X 18 CrMoVNb 12 1 (DIN 1.4914) weiterentwickelt. Die
beiden MANET-Legierungen wurden speziell fir Fusionszwecke konzipiert [1,
7, 8, 9], wahrend die K-Charge und die OPTIMAR-Legierung jeweils fir
Spaltreaktor- bzw. konventionelle Anwendungen entwickelt wurden [10, 11, 12,
13, 14, 19]. Alle vier Chargen wurden bei der Firma ARBED-SAARSTAHL er-
schmolzen. Die MANET- und K-Chargen wurden zu Blechen in unterschiedli-
cher Dicke verarbeitet. Der Anlieferung des OPTIMAR-Stahls erfolgte in Form

von Vierkantstangen.

Vom Oak Ridge National Laboratory (Dr. R. Klueh) wurde fur das MANITU-
Programm ein 6,4 mm starkes Blech des 9Cr-2WVTa Stahls ORNL 3791 zur
Verfligung gestellt. Mit dieser Legierung wurden schon einige Kerbschlagbie-
geversuchsreihen nach ASTM durchgefihrt [15, 16]. AulRerdem wurde der

Stahl in den USA in einem anderen Bestrahlungsprogramm eingesetzt.

Ein Blech der GA3X-Legierung (Hersteller: MITSUBISHI Corporation) wurde
uns von den BATTELLE Pacific Northwest Laboratories (Dr. D.S. Gelles) gelie-
fert. Kerbschlagergebnisse nach ASTM sind auch vom GA3X-Stahl bekannt [5].

Momentan werden Proben von dieser Legierung im FFTF und EBR-Il bestrahilt.

Der von Japan flir Fusionsanwendungen favorisierte Werkstoff ist die F82H-
Legierung. Hiervon wurde 1994 eine modifizierte Groficharge (F82H mod.)
weltweit fur die Fusionsforschung verteilt. Uns wurde vorab vom Japan Atomic
Energy Research Institute (Dr. A. Hishinuma) ein Blech einer F82H-Charge,
die nur geringfiigig von der modifizierten Grofcharge abweicht, fir die
MANITU-Bestrahlung zur Verfiigung gestellt. Uber die mechanischen Eigen-
schaften des F82H gibt es zahlreiche Veréffentlichungen (z.B. [17, 18]). Kerb-
schlagbiegeversuchsergebnisse mit Miniaturproben wurden bis jetzt jedoch

noch nicht veréffentlicht.

4.2.1 Chemische Zusammensetzung

Die exakte chemische Zusammensetzung der OPTIFER-Legierungen kann aus

patentrechtlichen Griinden nicht angegeben werden. Die anderen Stéhle wur-
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den entweder im IMF oder vom Hersteller analysiert. Die entsprechenden An-

gaben sind in der Tabelle 3 aufgefiihrt.

Tabelle 3: Chemische Zusammensetzung der einzelnen Legierungen

- | KChg.' |OPTIMAR *| MANET-12 | MANET-II 2| OPTIFER | F82H2 | ORNL ' | GA3X 2
Chg.| 51482 | 699 | 53845 | s0805 | | | @&t |
c | o017 0,11 0,14 0,1 0,11-0,13| 0,092 | 0,11 | 0,159

si | 0,31 0,31 0,37 0,14 0,21

Mn | 064 1,22 0,76 0,79 0,4-08 | 0,083 | 044 | 0,042
P | 0,005 0,004 0,005 <0,006 <0,005 0,015

‘s | 0,005 0,003 0,004 <0,007 <0,005 0,008

cr| 105 10,5 10,8 9,94 93-97 | 7,73 | 89 | 917
Ni | os7 0,60 0,92 0,66 0,032 | <0,01 | 0,021
Mo | 0,56 0,63 0,77 0,59 0,0053 | 0,01 | 0,0077
v | 025 0,21 0,2 0,22 02-03 | 0,189 | 023 | 0,314
Nb | 02 0,21 0,16 0,14 0,0057 0,011
A|l 005 0,014 0,054 <0,02 0,01 | 0,017 | 0,015
B | 0002 | 0,0072 0,0085 0,007 0,005- <0,001

0,007

N | 0,003 0,033 0,02 0,023 | 0,02-0,04 | 0,0027 | 0,0215 | 0,0018
co| 0,02 0,003 0,01 <0,02 0,0024 | 0,012 | 0,003
cu| 0,01 0,015 <0,01 0,0059 | 0,03 | 0,0017
Zr 0,059 0,034 <0,001

W 08-12 | 2,06 | 201 | 212
Ta 0,1 0,018 | 0,06 | 0,011
“Ti | 0,007 0,0104 | <0,01 | <0,001
Fe Rest Rest Rest Rest Rest Rest Rest Rest

4.2.2 Bearbeitungsschritte

" Hersteller Analyse
2 IMF Analyse

Je nach Ausgangsmaterial waren vor der Probenherstellung noch einige Kalt-

walzschritte mit nachfolgender Gliihung notwendig. Die Endwarmebehandiung

wurde bei allen Stahlen im IMF durchgefiihrt.

Die letzten Bearbeitungsschritte sowie der Gefligezustand der einzelnen Legie-

rungen vor der Probenherstellung sind im Anhang 10.1 und 10.2 dokumentiert.
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4.3 PROBENHERSTELLUNG

Die Herstellung der KLST-Kerbschlagbiegeproben erfolgte unabhangig von der
Form des Ausgangsmaterials einheitlich mittels Drahterodieren ldngs zur Walz-
richtung in L-T-Orientierung. Die Vorteile gegentiber herkémmlichen Herstel-
lungsverfahren wurden durch Voruntersuchungen bestétigt und sind im Kapi-

tel 3 ausfihrlich dargestellt.

S VERSUCHSERGEBNISSE

Die Versuchsdurchfiilhrung und Auswertung der Ergebnisse erfolgte gemal

den Ausfiihrungen im Kapitel 2.

Samtliche Versuchsergebnisse sind in tabellarischer und graphischer Form

detailliert und unter Angabe der Probenzuordnung im Anhang 10.2 dargestelit.

5.1 K-CHARGE

Abbildung 17 zeigt das mit Proben aus der K-Charge gewonnené Schlagarbeit-
Temperatur-Diagramm. Dabei sind die bis zu hohen Temperaturen konstante

Schlagarbeiten typisch fir diese Legierung [11].
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Abbildung 17: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse der K-Charge
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Die AnlaBwarmebehandlung wurde mit 765°C an der technisch zuléssigen

Grenze durchgefiihrt, da die a~y-Umwandlungstemperatur bei den 1.4914-
Stahlen bei 780°C liegt. Da die K-Charge weiterhin die besten Kerbschlagei-
genschaften unter den vier untersuchten 10-11%Cr-NiMoVNb-Stahlen aufweist,
kdnnen die ermittelten Werte fiir die Hochlagenenergie von 9 J und fir die
Sprédbruchiibergangstemperatur von -80°C als das maximal Erreichbare in

dieser Werkstoffgruppe angesehen werden.

5.2 OPTIMAR

Die OPTIMAR-Legierung wurde fir die allgemeine Energie- und ProzeBtechnik
entwickelt. Dabei wurde die chemische Zusammensetzung und die Warmebe-
handlung im Hinblick auf hohe Zeitstandfestigkeitswerte bei méglichst guten
Zahigkeitseigenschaften gewahlt [19]. Aus diesen Grinden sind die Kerbschia-
geigenschaften des OPTIMAR-Stahls im Vergleich zu den anderen Legierun-
gen am schlechtesten. Die Sprédbruchiibergangstemperatur betragt -30°C, die
Hochlagenenergie liegt bei 6,6 J und nimmt mit héheren Priiftemperaturen ab
(s. Abbildung 18).
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Abbildung 18: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse des OPTIMAR-Stahls
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5.3 MANET-1

Der MANET-I-Stahl wurde im Bestrahlungsprogramm FRUST/SIENA ausgiebig
untersucht. Deshalb ist bei dieser Legierung die fiir die Kerbschlageigenschaf-
ten optimale Warmebehandlung bekannt. Die Proben aus dem FRUST/SIENA-

Programm wurden allerdings durch Frasen hergestelit. Die entsprechenden

Versuchsergebnisse sind in der Abbildung 19 als weile Rauten gekennzeich-

net.
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Abbildung 19: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse der MANET-I-Legierung

Alle Proben fiir das Bestrahlungsprogramm MANITU wurden einheitlich durch
Drahterodieren hergestellt. Die Ergebnisse der Kérbschlagbiegeversuche mit

den erodierten Proben sind als schwarze Rauten dargestelit.

Man erkennt beim MANET-I-Stahl einen deutlichen Unterschied zwischen den
beiden Fertigungsverfahren. Sowohl die Hochlagenenergie als auch die Spréd-
bruchiibergangstemperatur verbessert sich bei den erodierten Proben gegen-
tiber den gefrasten Proben um ca. 0,5 J bzw. um 15°C. Im Gegensatz zu den

niedrig aktivierenden Chrom-Wolfram-Legierungen sind die 10-11%Cr-
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NiMoVNb-Stéhle bei Riefenbildung offenbar anfélliger gegen RiRausbildung

(vgl. Kapitel 3, Voruntersuchung).

Die erodierten Proben liefern eine Sprédbruchiibergangstemperatur von -30°C
und eine Schlagarbeit in der Hochlage von 6,6 J. Bei den gefrasten Proben
blieb die Hochlagenenergie auch bei hohen Temperaturen auf demselben Ni-

veau. Gleiches Verhalten wird von den erodierten Proben erwartet.

5.4 MANET-II

Der MANET-II-Stahl liefert als Nachfolgelegierung von MANET-l erwartungs-
gemal etwas bessere Kerbschlagergebnisse. Die Sprodbruchlibergangstem-
peratur liegt bei -45°C, die Schlagarbeit in der Hochlage betrégt 7,3 J und

nimmt jedoch bei héheren Priiftemperaturen deutlich ab (s. Abbildung 20).
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Abbildung 20: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse der MANET-II-Legierung

3.5 OPTIFER-1A

Die Ergebnisse der Kerbschlagbiegeversuche mit den OPTIFER-la-Proben sind
in der Abbildung 21 dargestellt. Im Vergleich zu den vorangegangenen Schlag-

arbeit-Temperatur-Kurven ergeben sich zwei auffallige Unterschiede. Zum ei-
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nen ist die Hochlagenenergie mit 10 J deutlich héher Llnd zum anderen findet

der Sprédbruchiibergang abrupt (bei -80°C) statt.

Im Gegensatz zu den Proben aus der Voruntersuchung (s. Kapitel 3) wurde
hier eine andere Warmebehandlung angewandt. Dadurch erklaren sich die ver-

besserten Kerbschlageigenschaften.
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Abbildung 21: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse der OPTIFER-Ia-Legierung

5.6 OPTIFER-II

Auch bei der OPTIFER-II-Legierung wurde die Warmebehandiung gegentiber
der Voruntersuchung zur Verbesserung der Kerbschlageigenschaften geéndert.
Daduvrch ergibt sich eine Schlagarbeit in der Hochlage von 9,8 J. Bei héheren
Priftemperaturen sinken die Energiewerte auch hier ab. Der Sprédbruchiiber-
gang liegt bei -70°C und fallt nicht so abrupt ab wie bei der OPTIFER-la-
Legierung (s. Abbildung 22).
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Abbildung 22: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse der OPTIFER-II-Legierung

5.7 OPTIFER-1V

Die OPTIFER-IV-Legierung konnte innerhalb des MANITU-Programms lediglich
in einer fur die Kerbschlageigenschaften ungiinstigen Warmebehandlung un-
tersucht werden. Trotz diesem Sachverhalt liegt die Sprédbruchlibergangstem-
peratur bei -85°C und die Hochlagenenergie bei 9 J (s. Abbildung 23). In [20,
21] wurden Untersuchungsergebnisse der mechanischen Eigenschaften des
OPTIFER-IV-Stahls bei verschiedenen Variationen von Warmebehandlungen
veroffentlicht. Die Resultate zeigen deutlich, dal bei der OPTIFER-IV-
Legierung mit entsprechender Warmebehandiung unter denselben Voraus-
setzungen und Kiriterien, die fur das MANITU-Programm getroffen wurden,

Sprédbruchiibergangstemperaturen von unter -120°C méglich sind.

5.8 F82H

Die Warmebehandlung des F82H-Stahls erfolgte nach den Lieferantenvorga-
ben. Das Schiagarbeit-Temperatur-Diagramm ist in der Abbildung 24 darge-
stellt. Der Sprédbruchiibergang erfolgt schlagartig bei -70°C. Die Energie in der
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Hochlage liegt mit 10,7 J auf einem sehr hohen Niveau und fallt bei héheren

Pruftemperaturen relativ stark ab.
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Schlagarbeit in J
[0))

L O—LC N
4
DBTT = -85°C
USE=9J
2

V_BD.COR

-100 -50 0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Priftemperatur in °C
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Abbildung 23: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse der OPTIFER-IV-Legierung
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Abbildung 24: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse des F82H-Stahls
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3.9 ORNL 3791

Auch bei der 9Cr-2WVTa-Legierung (Chg. 3791) des ORNL wurde die Warme-
behandlung nach den Herstellerempfehlungen durchgefiihrt. Aus den Kerb-
schlagpriifungen ergibt sich fir die Sprédbruchiibergangstemperatur ein Wert
von -80°C und die Schlagarbeit in der Hochlage betragt 9,2 J. Der Spréd-
bruchiibergang verlauft zwar steil, setzt jedoch nicht schlagartig ein. Bei hohen
Pruftemperaturen sinkt die Schlagarbeit etwas ab (s. Abbildung 25).

12 [ T I T T
ORNL, Chg. 3791
1050°C, 0,5h + 750°C, 1h||
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s i N T I AN I I ‘
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Schlagarbeit in J
o

0 K3
-160

Abbildung 25: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse der 9Cr-2WVTa-Legierung

5.10 GA3X

Die vom Hersteller fiir die GA3X-Legierung empfohlene Warmebehandlung ist
mit der bei dem OPTIFER-IV-Stahl angewandten Warmebehandlung vergleich-
bar. Deshalb ist zu vermuten, daR sich auch beim GA3X bei etwas hoheren
AnlaBtemperaturen bessere Kerbschlageigenschaften ergeben koénnten. Mit
der Herstellerwarmebehandiung liegt die Sprodbruchibergangstemperatur
beim GA3X bei -65°C. Die Hochlagenenergie betragt 9,7 J (s. Abbildung 26).
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Abbildung 26: Kerbschlagbiegeversuchsergebnisse des GA3X-Stahls

6 DISKUSSION

Im Rahmen des Bestrahlungsprogramms MANITU wird ausschlieflich das Nie-
dertemperaturversprodungsverhalten martensitischer Stahllegierungen unter-
sucht. Die Martensite bieten gegeniiber austenitischen Stahlen vor allem unter
Neutronenbestrahlung einige entscheidende Vorteile. Da "in zukiinftigen
Fusionskraftwerken die Struktur- und Blanketwerkstoffe bei relativ niedrigen
Temperaturen (ca. 200-400°C) einer intensiven Neutronenbestrahlung ausge-
setzt sind, ist die bestrahlungsinduzierte Versprodung bei den Martensiten der
entscheidende Schwachpunkt. Deshalb werden im folgenden die Kerbschlag-
eigenschaften vorrangig bewertet und diskutiert. Man muf dabei jedoch beach-
ten, daR die Kerbschlageigenschaften der einzelnen Werkstoffe durch entspre-
chende Warmebehandlungen erheblich verbessert werden kénnen, gleichzeitig
verschlechtern sich dadurch aber andere Materialeigenschaften wie z.B. die

Warmzugfestigkeit.
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6.1 10-11% CR-NIMOVNB-LEGIERUNGEN

Die im Vergleich zu den MANET-Legierungen auBergewdhnlich guten Kerb-
schlagbiegeversuchsergebnisse der K-Charge sind neben der extremen War-
mebehandiung hauptsachlich auf den niedrigeren Stickstoffgehalt und das
Fehlen von Zirkon zurtickzufihren [11]. Die gemessene Schlagarbeit-
Temperaturkurve der K-Charge liefert somit einen Anhaltspunkt fiir die obere
Grenze der Kerbschlageigenschaften in der Gruppe der X 18 CrMoVNDb 12 1
(bzw. DIN 1.4914) Stahle (s. Abbildung 27). Bei der OPTIMAR-Legierung wur-
den bei der chemischen Zusammensetzung und Warmebehandlung in erster
Linie Festigkeits- und Stabilitdtseigenschaften beriicksichtigt. Deshalb schnei-
det dieser Stahl in Bezug auf die Kerbschlageigenschaften vergleichsweise

schlecht ab.

l
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Schlagarbeit in J
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Abbildung 27: Schlagarbeit-Temperatur-Kurven der kommerziellen Legierungen

6.2 7-10% CR-WVTA-LEGIERUNGEN

Die niedrig aktivierenden Legierungen unterscheiden sich voneinander durch

die Art des Sprédbruchiibergangs.
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In der Abbildung 28 sind die Untersuchungsergebnisse der Stihle, die einen
gewodhnlichen Sprédbruchilibergang mit mehr als ca. 50°C Temperaturunter-
schied zwischen der Hoch- und Tieflage aufweisen, zusammengefaft. Signifi-
kante Unterschiede zwischen den Legierungen GA3X, ORNL 3791 und
OPTIFER-II treten dabei nicht auf. Die Schlagarbeit in der Hochlage liegt zwi-
schen 9 und 10 J wéhrend die Sprodbruchiibergangstemperaturen Werte von
-65°C bis -80°C annehmen.

12
: OPTIFER-
[ %\
L N%:\\.
—
8| ORNL 3791

Schlagarbeit in J
KN o

-150 -100 -50 O 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Priuftemperatur in °C

Abbildung 28: Schlagarbeit-Temperatur-Kurven der Cr-WVTa-Stihle mit gewohnli-
chem Sprodbruchiibergang

Die Kerbschlagergebnisse der F82H-, OPTIFER-la~- und -IV-Legierungen sind
in der Abbildung 29 dargestellt. Bei diesen Stahlen setzt die Tieftemperaturver-
sprédung abrupt ein. Ein ausgepragter Ubergang zwischen Hoch- und Tieflage,
bei dem Mischbriiche mit 10-80% Sprédanteil zu erkennen waren, fehlt hier
vollig. Die Legierungen verhalten sich entweder véllig duktil oder vollig spréd

innerhalb eines sehr schmalen Grenzbereichs von ca. 10-15°C.

Die OPTIFER-IV-Legierung weicht aufgrund der schon erwahnten niedrigen

AnlaBwarmebehandlung etwas von diesem Verhalten ab. Untersuchungen an
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OPTIFER-IV-Proben mit optimierter Warmebehandlung zeigen jedoch dasselbe
Resultat [22].

Die Hochlagenenergie der drei Stahle liegt zwischen 9 und 11 J, die Spréd-
bruchiibergangstemperaturen bewegen sich zwischen -70°C und -85°C. Auch
in dieser Gruppe treten keine nennenswerte Unterschiede bei den klassischen

Kerbschlageigenschaften auf.
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Abbildung 29: Schlagarbeit-Temperatur-Kurven der Cr-WVTa-Stihle mit extrem stei-
lem Sprodbruchiibergang

Betrachtet man die Ergebnisse aller untersuchten Werkstoffe (s. Abbildung 30),
so zeichnet sich in der Materialentwicklung eine deutliche Verbesserung bei der
Sprédbruchiibergangstemperatur (DBTT) und der Hochlagenenergie (USE) ab.
Die neuen Cr-WVTa-Stdhle liegen im Vergleich zu den kommerziellen Cr-
NiMoVNb-Legierungen durchweg auf einem héheren Niveau. Dabei muf man,
wie schon erwihnt, beachten, daR} die Ergebnisse der K-Charge als oberer
Grenzwert fur die 10-11% Cr-NiMoVNb-Legierungen zu betrachten sind und
daB alle Cr-WVTa-Stahle in einem fur die Kerbschlageigenschaften nicht opti-

mierten Gefligezustand vorlagen.
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Abbildung 30: Die Kerbschlageigenschaften im direkten Vergleich

6.3 DESIGNORIENTIERTE DEFINITION EINER FUR DIE VER-
SPRODUNG CHARAKTERISTISCHEN TEMPERATUR

Da bei der Materialauswah! fir Kernfusionsanwendungen bei den martensiti-

schen Werkstoffen das Versprédungsverhalten das entscheidende Kriterium

darstellt, soll an dieser Stelle die Definition der Sprédbruchiibergangstempera-

tur diskutiert werden.

Die DBTT wurde bisher, wie allgemein Ublich, an der Stelle ermittelt, bei der die
Schlagarbeit die Halfte der Hochlagenenergie annimmt. Eine etwas aufwendi-
gere Methode besteht darin, daR der kristalline Anteil in den Bruchflédchen der
Kerbschlagproben ausgewertet wird. Die DBTT wird dann mit der Pruftempera-
tur, bei der der kristalline Anteil 50% betréagt, gleichgesetzt. Beide Methoden
liefern ungeféhr dieselben Resultate. Die ermittelten Sprédbruchiibergangs-
temperaturen sind um so genauer, je flacher der Ubergang zwischen der Hoch-

und Tieflage verlauft.

Bei der Auslegung von schlagartig belasteten Anlagenkomponenten aus mar-
tensitischen Werkstoffen wird in der Regel duktiles Materialverhalten vorausge-

setzt und deshalb eine untere zulassige Betriebstemperatur vorgeschrieben.
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Da bei der bisherigen Definition der Sprédbruchiibergangstemperatur jedoch

kein duktiles Werkstoffverhalten vorherrscht, ist der in Abbildung 30 angestellte
Vergleich der DBTT-Werte fir Designiiberlegungen nicht geeignet. Dies gilt in
besonderem MaRe fir die Legierungen, die keinen abrupten Sprédbruchtiber-

gang aufweisen.

Deshalb wird fir alle im Rahmen des MANITU-Programms untersuchten Stahle
eine anwendungsorientiertere Methode der Versprédungscharakterisierung an-
gewandt. Anstelle der DBTT wird bei jeder Legierung die niedrigste Priftempe-
ratur angegeben, bei der unter den gegebenen Priifbedingungen gerade noch
duktiles Materialverhalten festzustellen ist. Durch die aufgezeichneten Kraftver-
laufe wahrend des Kerbschlagbiegevorgangs ist dies leicht zu tberpriifen. Die
Genauigkeit dieser charakteristischen Temperatur hangt damit nattrlich starker
als die bisher verwendete Sprédbruchiibergangstemperatur (DBTT) vom ge-
wahlten Raster der Priiftemperaturen ab. Andererseits liefert sie auch bei star-

ken Materialstreuungen konservative Werte.

In der Abbildung 31 sind die so definierten, versprédungscharakteristischen

Temperaturen der einzelnen Legierungen einander gegeniibergestelit.

| kommerzielle 10-11% Cr- niedrig aktivierende 7-10% Cr-
NiMoVNb-Legierungen VWTa—Legierungen

niedrigste Temperatur bei duktilem Materialverhalten in °C

al2dbus_mr.CDR

MANET-I  MANET-l  OPTIMAR  K-Charge OPTIFER-la OPTIFER-l OPTIFER-IV F82H ORNL GA3X

Abbildung 31: Vergleich der niedrigsten Priiftemperaturen bei duktilem
Materialverhalten

33




Im Gegensatz zur Abbildung 30 zeichnen sich hier drei unterschiedliche Ni-

veaus ab. Dies fihrt zu einer etwas anderen Bewertung der Einsatzmdoglichkei-

ten der untersuchten Legierungen.

Das mit Abstand beste Versprédungsverhalten zeigen die OPTIFER-la- und
OPTIFER-VI-Stéhle sowie die japanische Legierung F82H. Die Stahle GA3X
und ORNL 3791 bewegen sich bei diesem Kriterium nur auf einem mittleren
Bereich von -20 bis -30°C. Dies ist gleichzeitig die mit der K-Charge ermittelte
Obergrenze der 10-11% Cr-NiMoVNb-Stéhle. Die Werte der niedrig aktivierba-
ren Legierung OPTIFER-II und der restlichen kommerziellen Stéhle liegen un-

gefahr bei Raumtemperatur,

Betrachtet man nun die Verbesserung der Versprodungseigenschaften der
- OPTIFER-la und -IV-Legierungen gegentiber der MANET-I-Legierung und be-
trachtet man weiterhin die bisherigen Ergebnisse aus dem Bestrahiungspro-
gramm FRUST/SIENA [23], so zeichnet sich mit den niedrig aktivierbaren Cr-
W-Stahlen eine Losung der Werkstoff-Frage bei zukiinftigen Fusionskraftwer-

ken ab.

7 ZUSAMMENFASSUNG

Wahrend der Vorbereitungsphase des Bestrahlungsprogramms MANITU wurde
ein Vergleich zwischen zwei unterschiedlichen Probenherstellungsverfahren
(Frasen und Drahterodieren) angestelit. Die Vorteile des Drahterodierverfah-
rens lagen bei der Einhaltung von kleineren ToleranzmaRen sowie bei einer
guten Reproduzierbarkeit. AuBerdem sind die Oberflachen vor allem im Kerb-
gfund der Kerbschlagbiegeproben homogen und ohne Kaltverformungsstellen,
also frei von Eigenspannungen. Die Kerbschlageigenschaften bei Cr-W-Stéhlen
sind bei beiden Herstellungsverfahren vergleichbar. Bei den 10-11% Cr-
NiMoVNb-Legierungen wurden jedoch deutliche Unterschiede festgestellt. Die
Kerbschlageigenschaften der erodierten Proben sind besser als die der gefra-
sten Proben. Aufgrund dieser Voruntersuchungen wurden alle Proben fiir das

MANITU-Programm mittels Drahterodieren hergestelit.

Bei der Auswertung der Kerbschlagbiegeversuche mit den unbestrahlten Refe-

renzproben aus dem MANITU-Programm zeichnete sich eine deutliche Verbes-
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serung des Verspddungsverhaltens der niedrig aktivierbaren Cr-WVTa-

Legierungen gegentber den kommerziellen 10-11% Cr-NiMoVNb-Stahlen ab.
Bewertet man die Versprédung der martensitischen Stahle nach einem de-
signgerechten Verfahren, so schneiden die im IMF entwickelten OPTIFER-Ia-
und OPTIFER-IV-Chargen sowie die japanische Legierung F82H am besten ab.

Da aus anderen Untersuchungen bekannt ist, dal bei diesen Legierungen das
volle Potential durch die angewandte Warmebehandiungen noch lange nicht
ausgeschopft ist, kann man erwarten, daB das Werkstoffproblem bei der Kern-
fusionsforschung mit den neu entwickelten niedrig aktivierbaren Legierungen
zu lésen ist. Eine weitere Bestatigung kann jedoch erst durch den AbschiuR der

Nachbestrahlungsuntersuchungen erfolgen.
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10 ANHANG

10.1 DOKUMENTATION DER MATERIALBEARBEITUNG

10.1.1 Kaltverformung, Warmebehandlung

Die Legierungen, die in Blechform vorlagen, wurden auf ein einheitliches End-

mal kaltgewalzt. Dadurch ergab sich je nach Dicke des Ausgangsmaterials ein

unterschiedlicher Kaltverformungsgrad vor der Endwarmebehandiung. Ab-

schlieRend wurde von jedem Materialstiick die Harte gemessen.

Werkstoff | Kaltver- | Endwarmebehandliung Metallo iHé’rﬁteﬁ
. formungs- | SR | graphie | - pno
, grad o Nr. |
K - Charge 27% 1075°C/ 0,5h + 765°C/2h D495 238
OPTIMAR -- 965°C/2h + 1075°C/ 0,5h + D485 308
o : 700°C/2h
MANET | 23% 980°C/2h + 1075°C/ 0,5h + D464 279
o 750°C/2h
MANET Il 27% 965°C/2h + 1075°C/ 0,5h + D463 274
| SR 750°C/2h
OPTIFER-'Ia -- 1075°C/ 0,5h + 780°C/2h D575 199
OPTIFER I -- 950°C/2h + 780°C/2h D576 206
OPTIFER IV -- 1000°C/ 0,5h + 730°C/2h
F82H 1 20% 1040°C/ 0,5h + 750°C/2h D493 227
"ORNL | 22% 1050°C/ 0,5h + 750°C/2h D494 245
T GA3X 25% 1000°C/1h + 700°C/2h D465 256
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10.1.2 Metallographie

MANET-I, senkrecht zur Walzrichtung, 100-fache Vergréferung

B et

MANET-I, senkrecht zur Walzrichtung, 500-fache Vergréerung
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MANET-I, parallel zur Walzrichtung, 100-fache Vergréerung

=

Zh+18750

MANET-I, parallel zur Walzrichtung, 500-fache Vergréfierung
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I et

MANET-II, senkrecht zur Walzrichtung, 500-fache Vergréf3erung
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MANET-Il, parallel zur Walzrichtung, 100-fache Vergréfierung

MANET-II, parallel zur Walzrichtung, 500-fache VergréRerung
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K-Charge, senkrecht zur Walzrichtung, 100-fache Vergréerung

MAMITU "I SEE M 28 wem m———

D425 TEAL BBmin+TedC Zhos. MR,

K-Charge, senkrecht zur Walzrichtung, 500-fache Vergréferung

43




K-Charge, parallel zur Walzrichtung, 100-fache VergréRerung

K-Charge, parallel zur Walzrichtung, 500-fache Vergréfierung

44



OPTIFER-la, senkrecht zur Walzrichtung, 100-fache VergréRerung

SRS

E:

P

£7471

OPTIFER-la, senkrecht zur Walzrichtung, 500-fache Vergréfierung
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OPTIFER-Ila, parallel zur Walzrichtung, 100-fache Vergréfierung

OPTIFER-Ia, parallel zur Walzrichtung, 500-fache Vergréferung
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E,QH.

OPTIFER-II, senkrecht zur Walzrichtung, 100-fache VergréRerung

z. MR,

OPTIFER-II, senkrecht zur Walzrichtung, 500-fache VergréfRerung
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=. WR.

OPTIFER-II, parallel zur Walzrichtung, 100-fache Vergréferung

OPTIFER-II, parallel zur Walzrichtung, 500-fache Vergréfierung
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GA3X, senkrecht zur Walzrichtung, 100-fache Vergréerung

o e ane e

erdara T Malzr.

GA3X, senkrecht zur WalzrichtLlng, 500-fache VergréfRerung
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GAZ3X, parallel zur Walzrichtung, 100-fache Vergré3erung
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GA3X, parallel zur Walzrichtung, 500-fache VergréRerung
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2hos.HE

F82H, senkrecht zur Walzrichtung, 500-fache Vergréferung

51




W‘?'J .

LT C i

F82H, parallel zur Walzrichtung, 500-fache VergréRerung
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ORNL 3791, senkrecht zur Walzrichtung, 100-fache VergréRerung

ORNL 3791, senkrecht zur Walzrichtung, 500-fache VergréRerung
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ORNL 3791, parallel zur Walzrichtung, 100-fache VergréRerung

o e o omem o]

i

ikl pLldR. BETEY

ORNL 3791, parallel zur Walzrichtung, 500-fache VergréRerung
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10.2 VERSUCHSERGEBNISSE UND PROBENZUORDNUNG
10.2.1 K-Charge

Warmebehandlung: 1075°C/0,5h + 765°C/2h

Proben- | Priftempe- | Schlag- ‘Proben- | Pruftempe- | Schlag- B
Nr. raturin °C | arbeitinJ Nr.. | raturin®C | arbeitinJ
JO1 26 8,96 J06 -100 2,95
Jo2 -20 . 9,09 Jo7 150 8,93
Jo3 -40 7,29 J08 300 9,06
Jo4 -60 5,89 Jo9 -120 0,87
J05 -80 4,88 J10 -140 0,28

12 1 1 I 1 [
I 1.4914, Chg. 51482
10 L 1075°C, 0,5h + 765°C, 2h |,
- J0o2 Jo7
I Sl o |
- r Jos
C 8 L
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& 6 (304]
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I
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L o [Jo9
--<,>J L J_NRBD.COR

0 M PRI
-150 -100 -50 O
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10.2.2 OPTIMAR

Wérmebehandlung: 965°C/2h + 1075°C/0,5h + 700°C/2h

‘ — T T
Proben- | Pruftempe- | Schlag- || Proben- | Priiftempe- |  Schlag-
- Nr. raturin °C | arbeitin J Nr. raturin°C | arbeitin J
TO1 26 6,57 TO8 -100 0,19
T02 150 6,04 | TOS +0 3,88
TO3 300 5,67 T10 -10 3,68
T04 -20 313 f| T -20 3,63
TO5 -40 3,00 T12 -30 3,49
T06 -60 1,17 T13 -40 2,52
T07 -80 0,35 T14 -50 1,77
12 1 [ | | T ]
i 1.4914 X1, Chg. 699

10 r 965°C, 2h + 1075°C, 0,5h + 700°C, 2h||
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10.2.3 MANET-I

Warmebehandlung: 980°C/2h + 1075°C/0,5h + 750°C/2h

Probenfertigung: 3Sxx durch Frasen, Gxx durch Drahterodieren

Proben- | Priftempe- | Schiag- || Proben- | Priftempe- | Schlag-
Nr. | raturin®C | arbeitinJ § Nr. | raturin®°C | arbeitind
381 18 5,569 388 380 | 5,96
352 £0 4,33 3521 -100 0,28
3S3 -80 0,38 3S30 -60 7 0,46
354 40 114 || 3831 -30 1,84
3S5 -20 3,52 3832 300 6,46
356 100 6,20 3S33 500 6,12
357 200 6,12 _"

o — — E— —
Go1 80 6,65 -]L G04 230 3,29
GO02 26 6,49 GO05 -50 1,92
G03 -10 4,75 GO06 10 5,54
127 [ 1 | | [
I MANET |
10 i 1.4914, Chg. 53645 o
r 980°C, 2h + 1075°C, 0,5h + 750°C, 2h
- € erodiert
- 8 i <> gefrést L
o Or
% : L ci” 3833
i NESH
o — GO/ : faa7} o,
g 6 : @J‘o@] 386 i 388] —» 500°C
g - [G03! &
G 410 [352]
w - Ok
L (God & E@
2 O GO0F St
[
Oméyssso,. A DU DU DU DU DU DU B Yy
-150 -100 -50 O 50 100 150 200 250 300 350 400 450

Priftemperatur in °C
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10.2.4 MANET-II

Warmebehandlung: 965°C/2h + 1075°C/0,5h + 750°C/2h

Proben- Priflempe- |  Schlag- xF’ro"b‘en‘e : Pr‘ﬁf'te‘mp‘e-, ,‘ Séhlagé o
N raturin °C | arbeitinJ || = Nr. | raturin®°C | arbeitind
"HO1 26 7,28 HO5 -80 0,39

HO02 -20 5,14 “ HO6 -100 0,21
HO3 -40 4,25 HO7 150 7,00
HO4 -60 2,22 HO8 300 6,42
12 L [ I i | 1 I

_ MANET Il

- 1.4914, Chg. 50805
107 965°C, 2h + 1075°C, 0,5h + 750°C, 2h|

E 8 (o] ==

= < HO8

=0

o

g 6
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= i

é)) 4 - & [HO3

5 : o
o8 O 8 "

O L
-150 -100 -50

Pruftemperatur in °C

0O 50 100 150 200 250 300 350 400 450
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10.2.5 OPTIFER-Ia

Warmebehandlung: 965°C/2h + 1075°C/0,5h + 750°C/2h

Proben-‘ Priftempe- | = Schlag- || Proben-. 'Pruftempei‘ | ‘Sch‘la‘g.-:;
~Nr. raturin °C | arbeitind || ~Nr. | raturin°C | arbeitind
K01 26 9,19 K09 500 7,61
K02 100 8,91 K10 -10 9,80
K03 200 8,21 K11 -60 6,28
K04 300 7,88 K12 -100 0,66
K05 -40 6,88 K13 -120 0,31
K06 -80 4,36 1 K14 -10 9,08
K07 300 7,57 K15 -20 8,99
K08 400 7,65 K16 -30 8,86
K17 26 9,12 N K18 26 8,95
K24 -40 9,00 K19 -40 6,53
K23 -60 6,18 K20 -60 8,68
K22 -80 4,37 " K21 -80 5,51
127 x | [ I I I
I OPTIFER la, Chg. 664
i ki) | 965°C, 2h + 1075°C, 0,5h + 750°C, 2h
10 | — T > K01 &
K24
2 8 K1) [;:] K18] K03 _(Rod] (ko9
— o —p 500°C
= t O KO8
[ K1d =
e 6 r — K19
S [ |
£ [ R4
c% 4 _Agém
2|
kT3
[.Q ? . s

0 — .
-160 100 -50 O

50 100 150 200 250 300 350 400 450
Priftemperatur in °C
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Warmebehandlung: 1075°C/0,5h + 780°C/2h

_fPrObén-‘j Prdftémpe~ | Schlag- || Proben- -Pr"af’tempé? - Schlag-
~Nr. | raturin®C | arbeitind || Nr. | raturin®°C | arbeitinJ
K201 26 9,62 K206 -100 0,26
K202 - =20 10,33 K207 -70 9,44
K203 -40 9,90 K208 -90 0,20
K204 -60 9,90 K209 150 9,63
K205 -80 6,08 " K210 300 - 8,73
12 1 I 1 n | |
I K202 OPTIFER la, Chg. 664
ol S 1075°C, 0,5h + 780°C, 2h
i %
i T K208 | (k01 K209
o 8f (K210
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10.2.6 OPTIFER-Ib

Warmebehandlung: 965°C/2h + 1075°C/0,5h + 750°C/2h

Priftemperatur in °C

Proben- | Priftempe- | "Schlagr-, 4 Proben- | Priftempe- | Schlag-
Nr. | raturin®°C | arbeitind || Nr. | raturin®C | arbeitinJ -
MoO1 26 9,22 MO05 +100 9,16
Mo02 -20 9,10 MO06 -40 8,25
MO03 -60 0,30 MO7 -40 7,56
Mo04 -80 0,15
12 1 I T T I I

i OPTIFER Ib, Chg. 667
10 - 865°C, 2h + 1075°C, 0,5h + 750°C, 2h ||
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10.2.7 OPTIFER-II

Warmebehandlung: 965°C/2h + 1075°C/0,5h + 750°C/2h

,Proben—’ Prﬁftfémpe,— Sch'lag-, Pr”oben? ';P‘r.’l‘."lftémpé- I Schlag;
Nr. | raturin®C | arbeitind [j Nr. ratur in°C | arbeitind
NO1 26 8,86 NO5 +100 8,98
NO02 -20 6,44 NO6 -40 4,28
NO3 10 8,07 NO7 -40 3,31
NO04 -60 0,63
12 L ! I R 1 T

OPTIFER 1l, Chg. 668
10k 865°C, 2h + 1075°C, 0,5h + 750°C, 2h||
I o [@Fﬂ %

E 8 <[Noa
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Warmebehandlung: 950°C/2h + 780°C/2h

F»’ro‘bc'en‘-»T Pruftempe- ‘ kﬁ}.Schlag- Proben- “P‘rﬂftemp‘é,- schlag-_,‘
Nr. | raturin°C | arbeitind || Nr.. | raturin°C | arbeitinJ
N201 26 9,85 N205 -80 4,02
N202 -20 8,27 N206 -100 0,20
N203 -40 7,64 N207 150 9,37
N204 -60 5,86 N208 300 8,87
12 1 T | | T

OPTIFER ll, Chg. 668
- 950°C, 2h + 780°C, 2h
10 | o |
-
l N207
A < ‘E:E
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] r [N203
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g 6 S
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i
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10.2.8 OPTIFER-III

Warmebehandlung: 965°C/2h + 1075°C/0,5h + 750°C/2h

;Prﬂob‘e‘hf-( Priiftempe- | SChlafg}, . .’Pro’Be,rj’- ;1 "Pr;_i.jft‘empé-,' Schiag- |
- Nr. | raturin°C | arbeitinJ || Nr. | raturin°C | arbeitinJ
LO1 26 7,16 L04 100 7,55
]
LO2 -20 0,27 ‘ LO5 10 2,01
LO3 10 0,55 LO6 10 1,67
121 1 T [ [ I T
i OPTIFER Ill, Chg. 666
0L 965°C, 2h + 1075°C, 0,5h + 750°C, 2h|
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10.2.9 OPTIFER-IV

Waérmebehandlung: 1000°C/0,5h + 730°C/2h

Proben- | Priftempe- | SChI,ag—j Proben- Pruftempe— Schlag-
- Nr. | raturin®°C | arbeitinJ || Nr. | raturin°C | arbeitinJ
V01 25 9,00 V12 -120 1,66
V02 -20 8,98 V13 -150 0,17
V03 -40 8,91 Vi4 -95 4,21
V04 -60 9,03 J V17 -80 6,93
V05 -80 4,73 V18 -65 8,91
V06 -100 4,10 V20 100 9,08
Vo7 -65 6,17 V21 150 8,64
V08 -70 9,12 V22 200 8,74
V09 ~75 8,86 V23 250 8,47
V10 -90 2,98 V25 -70 6,18

V11 -110 3,25
121 [ I T T 1
OPTIFER IV, Chg. 986489
1000°C, 0,5h + 730°C, 2h
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10.2.10 F82H

Warmebehandlung: 1040°C/0,5h + 750°C/2h

Proben- | Priftempe- | Schlag- || Proben- | Priftempe- | Schiag-
~Nr. | raturin®C | arbeitind || Nr. | raturin®C | arbeitinJ
RO1 26 1079 || Ro7 .65 10,34
RO2 -20 1070 || Ros -70 0,95
RO3 40 10,27 || Ro9 .75 1.12
RO4 -60 10,34 R10 150 9,69
RO5 -80 0,39 Jl R11 300 868
RO6 -100 0,25 ||
12 i [ l T T
] RO4] Eﬁﬂ Lo F82H
L rmde RiD 1040°C, 0,5h + 750°C, 2h
10 | 2 5 :
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10.2.11 ORNL 3791

Warmebehandlung: 1050°C/0,5h + 750°C/1h

Priftemperatur in °C

Proben- | Priftempe- | Schlag- || Proben- | Priftempe- | Schiag-
~ Nr. raturin °C | arbeitinJ || Nr. | raturin°C | arbeitind
WO1 26 9,19 Wo7 -50 6,85
W02 -20 9,08 W08 -120 0,23
W03 -40 8,80 W09 -140 0,10
W04 -60 6,02 W10 +150 8,85
W05 -80 5,11 W11 300 8,00
W06 -100 2,83
121 I f [ T
ORNL, Chg. 3791
i 1050°C, 0,5h +750°C, 1h ||
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- O 0
5 Wo3| (& W11
- |
c 8l ‘
5 f <
Q I
5 6 Wo4
2 Wos| ©
c |
B 4
| [Woe
2 -
[ [Wos
oldo®® | Lol e
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10.2.12 GA3X

Wéarmebehandlung: 1000°C/1h + 700°C/2h

»‘Proben-‘* j ‘P-rufteymbe- ' ‘.’S,chlag- “ ‘,Pr,obéh-- Priiftempe- | Sc;hlag'-‘
~ Nr. | raturin®C | arbeitind || Nr. | raturin°C | arbeitinJ.
Q01 26 9,53 Q05 -80 3,67
Q02 -20 9,55 Qo6 -100 0,30
Q03 -40 7,23 Qo7 150 8,75
Q04 -60 4,87 H Qo8 300 18,52
12 1 I S —
i GA3X
10l 1000°C, 1h + 700°C, 2h | |
i @2¢ | < [@df
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