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V ramci zapojeni ceskych vyzkumnych organizaci do me-
zindrodniho vyzkumu materiali pro pokrocilé jaderné reakto-
ry bylo testovano nékolik druhii kovovych slitin. Vzorky byly
nejprve dlouhodobé (az 1500 hod.) exponovany v atmosfére
simulujici chladivo vysokoteplotnich plynem chlazenych reak-
toru pri teploté 750-900 °C, po expozici byly zkoumany zmény
materidalu, predevsim zmeény mikrostruktury kovu, hloubka ko-
rozniho napadeni, tloustka a sloZeni korozni vrstvy a v nékte-
rych pripadech i mechanické vlastnosti. V tomto clanku jsou
prezentovany vybrané vysledky testii slitiny 800 H, austenitické
oceli 316L a vysokoteplotnich niklovych slitin.

uvob

Pokrocilé plynem chlazené jaderné reaktory patii
do skupiny tzv. reaktorii generace IV [1]. Konkrétné
se jedna o heliem chlazeny a grafitem moderovany
vyso-koteplotni reaktor (V/HTR) a plynem chlazeny
rychly reaktor (GFR). V obou zminovanych typech
jadernych reaktori ma teplota chladiva dosahovat
vysokych hodnot — v ptipadé V/HTR az o 900-1000 °C
na vystupu z aktivni zony, v ptipadé GFR az 850 °C.
Teplota chladiva v jiz provozovanych experimentalnich
reaktorech typu HTR doséhla 950 °C, pfi provozu
demonstracnich elektraren s HTR byla dosazena max.
teplota chladiva 775 °C (Fort St. Vrain — USA) [2]. Takto
vysoké teploty kladou znac¢né naroky na mechanické
vlastnosti a korozni odolnost pouzity konstrukénich
materialti. Na konstrukéni materialy a jejich odolnost
v prostfedi V/HTR jsou také zaméteny neékteré mezina-
rodni i narodni projekty, CR byla napf. zapojena
do projektu 7. ramcového programu EU ARCHER [3]
feSeného v letech 2011-2015 ve spolupraci vice nez
tficeti organizaci z riznych evropskych zemi. Vyzkum
odolnosti konstrukénich materialii pro pokrocilé jaderné
reaktory je také podporovan Technologickou agenturou
Ceské Republiky (TA CR) a Ministerstvem pramyslu
a obchodu CR (MPO) v ramci n&kolika projekt [4].
Tento ¢lanek obsahuje piehled vybranych vysledki do-
sazenych b&hem tohoto vyzkumného programu v CR.

Within the national and international research program
of materials for advanced nuclear reactors Czech organizati-
ons contributed with several tests of metallic alloys. The spe-
cimens of the alloys were first exposed in the long term (up to
1500 hours) in simulated advanced gas cooled reactor coolant
environment at 750-900 °C. After exposure the degradation of
tested materials was explored, especially changes in material
microstructure, corrosion damage and corrosion layer compo-
sition and in some cases also changes in mechanical proper-
ties were observed. In this paper selected results of exposure
tests in high temperature helium of alloy 800 H, austenitic steel
316L and high-temperature nickel alloys are presented.

EXPERIMENTALNI CAST

Prehled testovanych slitin je uveden v Tab. 1.
VeétSina téchto materialti figuruje na seznamu vhodnych
materiald pro komponenty vysokoteplotnich reaktort
— viz citace [5]. Dle ASME (American Society of
Mechanical Engineers) je z téchto slitin schvalena pro
vyuziti v jaderné energetice pro vysokoteplotni aplikace
do 760 °C zatim jen slitina 800 H.

Cilem testt bylo ziskani novych poznatkl o koroz-
nim chovani a degradaci slitin, pfipadné i zménach
mechanickych vlastnosti béhem dlouhodobé expozice
v plynném prostfedi simulujiciho chladivo reaktort
V/HTR a GFR. V pfipad¢ slitin Inconel 713, Inconel
738 a N155 byl predmétem vyzkumu také vliv podilu
recyklovaného materialu pii vyrobé slitiny (respektive
odlitku) na jeji vlastnosti a odolnost, konkrétné¢ byly
testovany vzorky vyrobené ze 100 % recyklované slitiny
a slitiny obsahujici 50 % recyklatu, v piipadé slitiny
Inconel 713 bylo k dispozici i nékolik tahovych vzorki
vyrobenych s nulovym podilem recyklatu (tzv. ,,virgin
material®).

Pred zahajenim testti byly vyrobeny vzorky uvede-
nych material pfislusnych rozmért s ohledem na zkous-
ky, které mely byt na vzorcich provadény. Pro tahové
testy byly vyrobeny tahové vzorky s délkou pracovni
¢asti 60 mm, pro korozni testy kupony ve tvaru hranold
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10x40x2 mm, na testy lomové houzevnatosti hranoly
3x4x27 mm s vrubem a piedcyklovanou trhlinou. Povrch
vzorki byl brousen strojni bruskou na drsnost mensi nez
Ra 0,8. Pied testem byly vzorky odmastény technickym
lihem a acetonem.

Cast vzorktl byla podrobena expozici trvajici az
1500 hodin v prostiedi helia obsahujicim specifické
minoritni pfimési pii teplotach 750-760 °C (vzorky oceli
P91, 316L a slitin 800H a Fe—Al) nebo 900 °C (vzorky
slitin Inconel 713, Inconel 738 a N155). K expozici
vzorki byla vyuzita jednak pec HTF se specidlni retor-
tou pro testy v plynné atmosféte, pfi tlaku 0,1-0,5 MPa
a pratoku plynu kolem 0,11 min' (méfeno pii tlaku
0,1 MPa a teploté 25 °C) [6], na nékteré testy byla pouzi-
taivysokoteplotni héliova smy¢ka HTHL (detaily viz. ci-
tace [7-9]), umoznujici testy pfi tlaku plynu az 7 MPa
a pratoku plynu az 3 g s!. Slozeni plynu a rozpéti par-
cialnich tlakt pfimési je uvedeno v Tabulkéach 2 a 3.

Po expozici byly na vzorcich zkoumany zmény
a korozni napadeni s vyuzitim elektronové a optické
mikroskopie, vybrané materialy byly podrobeny testim

mechanickych vlastnosti (konkrétné tahovym testim a
testim lomové houZevnatosti). VSechny testy mecha-
nickych vlastnosti po expozici byly provadény pii labo-
ratorni teploté pohybujici se kolem 25 °C. Pro porovnani
byly testovany i mechanické vlastnosti neexponovanych
vzorku.

VYSLEDKY A DISKUZE

Porovnani primérnych zmén hmotnosti vzorki
materialt po expozici vztazenych na plochu vzorku je
uvedeno v grafu na Obr. 1. Uvedené hodnoty se tykaji
materialti exponovanych v heliu pfi teploté 750-760 °C
po dobu 1000 hod. v peci HTF a smy¢ce HTHL. Nejvy-
raznéj$i zmény hmotnosti byly zaznamenany u vzorka
zékladniho materialu slitiny 800H, v ptipadé vzorku
obsahujicich svarovy spoj byly hodnoty zmény hmotnosti
cca 0 20 % nizsi. Pomérné nizké hodnoty zmén hmotnosti
byly zaznamenany v ptipadé oceli 316L a Fe—Al slitiny.
U vzorkl Fe—Al slitin byl rovnéz zaznamenan minimalni

Tab. 1. Prehled testovanych materialt a jejich chemické slozeni / The list of tested materials with chemical composition

Prvek Nicrofer
(% hm.) P91 SS316L | Alloy 800H $7020 S03 In 713 In 738 N155 Fe-Al
C 0,12 0,021 0,06 0,003 0,03 0,11 0,22 -
Mn 0,36 1,73 0,7 32 - - 1 -
Si 0,39 0,34 0,5 0,11 - - - -
Cu 0,041 <0,001 0,1 0,01 — - - -
Ni 0,034 10 30,5 72,9 Bal Bal. 19 -
Cr 10 16,5 20,5 20,4 11 16 20 6
Mo 0,88 2 <0,001 <0,001 3,8 2 2,5 -
A% 0,22 <0,001 <0,001 <0,001 - - - -
Ti 0,007 <0,001 0,34 0,32 0,5 - - -
W <0,005 <0,001 <0,001 <0,001 - 2,6 2 -
Co <0,003 0,12 0,1 <0,001 1 9,0 18,5 -
Nb 0,052 <0,001 0,01 2,7 2,5 0,9 1 -
Al 0,005 <0,001 0,28 <0,001 5,5 34 - 14,2
Fe Bal. Bal. 46,7 0,2 0,5 - Bal. 79,8

Tab. 2. Slozeni plynné atmosféry pfi testech v peci / Compo-
sition of gas atmosphere during the exposure in High Tempe-
rature Furnace

Tab. 3. Slozeni plynné atmosféry pfi testech ve smyéce HTHL
/ Composition of gas atmosphere during the exposure in High
Temperature Helium Loop

Slozka Koncentrace (vppm) | Parcidlni tlak (Pa) Slozka Koncentrace (vppm) | Parciélni tlak (Pa)
CH, 100 10-50 CH, 10 25-50
CO 500 50-250 CcO 50 125-250
H, 100 10-50 H, 10 25-50
H,0 <10 <5 H,O <10 <50
He Bal. Bal. He Bal. Bal.
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vizualni rozdil po expozici v porovnani s vychozim
stavem, u ostatnich vzorkd byla po expozici korozni
vrstva na povrchu patrna.

Fe-Al L HTHL
_ m HTF
161 —
P91
800H S ——
. : : :
0,1 0 01 02 03 04 05

Am (mg cm™?)

Obr. 1. Porovnani préimérnych zmén hmotnosti vzorkd vy-
branych material( po expozici v plynné smési (viz. Tab. 2 a
3) pfi teploté 750-760 °C po dobu 1000 hod. v zafizeni HTF
a HTHL

Fig. 1. Average weight changes of samples of tested alloys
exposed at 750-760 °C in impure helium during 1000 hours
in device HTF and HTHL

Dle SEM analyzy povrcht byla povrchova korozni
vrstva v pfipadé¢ testovanych materialll tvofena zejména
oxidy chromu, méné pak manganu, hliniku, Zeleza,
detekovano bylo v nékterych pfipadech i minoritni
mnozstvi titanu a niklu. Povrchovd korozni vrstva
po expozici (750-760 °C/1000 hod) byla u vétSiny
testovanych materialil silna 2-3 um, v pfipadé¢ Fe—Al
slitiny byla tloustka této vrstvy této vrstvy fadove
niz8§i, pomoci optické mikroskopie téméf neméfitel-
na. Ve vétSiné pripadt byla tato vrstva kompaktni,

Obr. 2. SEM snimek povrchu vzorku tepelné ovlivnéné zény
(HAZ, vpravo) slitiny 800H a svarového spoje Nicrofer (WM,
vlevo) po expozici v HTF pfi 760 °C po dobu 1500 hodin
Fig. 2. SEM picture of the sample surface of heat affected
zone (HAZ) and Nicrofer weld metal (WM) after exposure in
impure helium in HTF at 760 °C during 1500 hours

odprysknuti (spalling) bylo pozorovano na povrchu
tzv. tepelné ovlivnéné zény (HAZ) po expozici v HTF
(750-760 °C; 1000 hod) — patrné na SEM snimku na
Obr. 2. Odprysknuti povrchové korozni vrstvy bylo po-
zorovano také v pripadé Fe—Al slitiny po expozici
v HTHL (760 °C; 1000 hod.), ale jen v mist¢ poruch
(ryh) na povrchu vzorku (SEM snimek na Obr. 3a).
Na vzorku exponované pii obdobnych parametrech
v peci HTF nebylo odlupovani povrchové vrstvy pozo-
rovano (SEM snimek na Obr. 3b). Tento rozdil 1ze vy-
svétlit vyssi rychlosti proudéni plynu ve smyc¢ce HTHL
— plyn proudici vyssi rychlosti sndze zpasobi odtrzeni
povrchové vrstvy.

Na pfi¢nych fezech vzorkl byly pozorovany zmény
mikrostruktury kovu po expozici. V piipadé testovanych
materiali bylo ¢asto pozorovano (ofekavané) ,,zhrub-

b)

Obr. 3. Povrch vzorku slitiny Fe—Al: a) po expozici v HTHL
760 °C 1000 hodin s patrnym spallingem povrchové vrstvy
(zvyraznéno Sipkami); b) po expozici v HTF 760 °C 1000 ho-
din

Fig. 3. Sample surface of Fe-Al: a) after exposure in impure
helium in HTHL at 760 °C during 1000 hours with evident
spalling of surface layer (highlighted by arrows); b) after ex-
posure in impure helium in HTF at 760 °C during 1000 hours
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a) b)

Obr. 4. Mikrostruktura na pfi¢ném fezu vzorku oceli 316L: a) ve vychozim stavu; b) po expozici v HTF 750 °C 1000 hodin
Fig. 4. Microstructure of the steel 316 L on cross-cutting: a) before exposure; b) after exposure in impure helium in HTF at

750 °C during 1000 hours

a) b)

Obr. 5. Mikrostruktura na pfi¢ném fezu vzorku oceli P91: a) ve vychozim stavu; b) po expozici v HTF 750 °C 1000 hodin
Fig. 5. Microstructure of the steel P91: a) before exposure; b) after exposure in impure helium in HTF at 750 °C during 1000

hours

a) b)

Obr. 6. Mikrostruktura na pfiéném fezu vzorku slitiny 800H: a) ve vychozim stavu; b) po expozici v HTF 760 °C 1000 hodin
Fig. 6. Microstructure of the alloy 800 H: a) before exposure; b) after exposure in impure helium in HTF at 760 °C during 1000

hours
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nuti“ mikrostruktury, vylouceni karbidu a dalSich ¢astic
Casto po hranicich zrn (napt. v pfipadé oceli 316L).
Mikroskopické snimky mikrostruktury oceli 316L, P91
a zakladniho kovu slitiny 800H ve vychozim stavu a po
expozici Ize nalézt na Obr. 4 az 6.

Dale bylo na pfi¢nych fezech vzorkli po expozici
pozorovano:
e V pripad¢ oceli P91 oduhlic¢eni cca do hloubky 20 um

od povrchu.

e V piipade slitiny 800H byla pod povrchovou korozni
vrstvou pozorovana cca 20 pm silna vrstva bez pre-
cipitatd a korozni napadeni materialu po hranicich zrn

Obr. 7. Korozni napadeni zakladniho kovu slitiny 800H po
expozici v HTF 760 °C 1000 hod. na pfi¢nim fezu vzorkem
(1 — korozni vrstva na povrchu, 2 — korozni napadeni materi-
alu pod povrchem. 3 — podpovrchova vrstva bez precipitatd)
Fig. 7. The crooss-section of the corrosion attack of Alloy
800 H after exposure in impure helium in HTF at 760 °C du-
ring 1000 hours (1 — corrosive surface layer, 2 — sub-surface
corrosive attack, 3 — sub-surface layer without precipitates)

a)

zasahujici az cca 5-7 um pod povrch kovu. Snimek
priéného fezu povrchu vzorku exponovaného 1000
hodin v plynné atmosféte HTF pti 760 °C viz Obr. 7,
snimek pfi¢ného fezu povrchu vzorku exponovaného
v HTHL (760 °C, 1000 hod.) viz Obr. 8.

e Zmény mikrostruktury slitiny Fe—Al po expozici ne-
byly pfili§ vyrazné.

Z testovanych materialti byl nejvétsi rozsah koroz-
niho napadeni a degradace materialu zaznamenan u sli-
tiny 800H, naopak nejmensi u austenitické oceli 316L
a slitiny Fe—Al. Vysledek korozniho testu slitiny Fe—Al
odpovida vysledkiim koroznich testl v jinych prostiedi,
pti kterych tato slitina vykazala velmi dobrou korozni
odolnost; napt. pti testech vysokoteplotni koroze na vzdu-
chu pii teplotach do cca 700 °C [10]. Vice informaci
o vysledcich testovani koroznich vlastnosti slitiny 800 H
lze nalézt napt. v citaci [11]. Proces vyhodnoceni ko-
rozniho napadeni vzorkd exponovanych v ramci tohoto
vyzkumného programu nadale pokracuje, vysledky s no-
vymi podrobnéjsimi udaji se pravdépodobné objevi
v dal$ich publikaci.

Z mechanickych vlastnosti byla testovana lomova
houzevnatost oceli P91 a 316L metodou tfibodového
ohybu na vzorcich s predcyklovanou trhlinou. Lomova
houzevnatost byla testovana jednak u materidlu ve vy-
chozim stavu a po expozici v HTF trvajici 1000 hod.
v plynné smeési se slozenim uvedeném v Tabulce 2
pii teploté 750 °C. Testy lomové houzevnatosti byly
provedeny v sériich po osmi vzorcich pfi pokojové teplo-
té, vysledné primérné hodnoty lomové houzevnatosti
vyjadiené pomoci tzv. Jy, integrlu lze nalézt v grafu
na Obr. 9. Zatimco hodnota lomové houzevnatosti feri-
tické oceli P91 se po expozici témét nezmenila, v piipadé
austenitické oceli 316L doslo k nevratnému poklesu
lomové houzevnatosti na cca tfetinu ptivodni hodnoty.

b)

Obr. 8. Korozni napadeni povrchu vzorku slitiny 800 H (pfi¢ny fez) exponovaného v HTHL pfi 760 °C po dobu 1000 hodin
Fig. 8. The crooss-section of the corrosion attack of Alloy 800 H after exposure in impure helium in HTHL at 760 °C during
1000 hours
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v

Podrobnéjsi informace o vlivu dlouhodobé expozice
v plynné atmosféte pti 750 °C na mechanické vlastnosti
oceli P91 a 316L byly publikovany v citaci [12].

V neposledni fadé byl testovan vliv dlouhodobé
expozice v plynné atmosféie pii teploté¢ 900 °C na ta-
hové vlastnosti slitin Inconel 738 a Inconel 713, pfi je-
jichz vyrobé bylo vyuzito 50 a 100 % recyklovaného
materialu. Tahové testy byly provadény ptfi pokojové
teploté. Vysledky jsou uvedeny v grafech na Obr. 10 a
11. V pripadé slitiny Inconel byly testovany i vzorky ze
slitiny s nulovym podilem recyklatu (Virgin), v ptipadé
slitiny Inconel 738 takové vzorky nebyly k dispozici.

He/750°C/1000 hod.
B vychozi stav/as received

316L

N

T T T
20 40 60 80
J0’2 (J cm'2)

o

Obr. 9. Vysledky testd lomové houzevnatosti oceli P91 a 316L
ve vychozim stavu a po expozici v HTF pfi 750°C 1000 hodin
Fig. 9. Results of fracture toughness tests of P91 and 316L
steels in as-received state and after exposure in impure
helium in HTF at 750 °C during 1000 hours

B mez pevnosti/strength limit
m mez kluzulyield strength

In 738 50 % R - exp

In 738 100 % R - exp

In 738 100 % R

0 200 400 600 800
MPa

1000 1200

Obr. 10. Vliv expozice 900°C 1000 hod. v plynné atmosfé-
fe na tahové vlastnosti slitiny Inconel 738. 50 % R a 100 %
R — podil recyklovaného materialu ve slitiné 50 a 100 %.
Exp - vzorky po expozici

Fig. 10. Effect of exposure at 900 °C during 1000 hours
in impure helium on mechanical properties of Inconel 738.
50 % R, 100 % R — portion of revert material in alloy. Exp —
samples after exposure

Z grafu 1ze vycist, ze podil recyklované slitiny i dlou-
hodobé expozice maji urcity vliv na mechanické vlast-
nosti téchto vysokoteplotnich slitin. Jejich vyuzitelnost
pro vyrobu vysokoteplotnich komponent pak zavisi
na konkrétnich pozadavcich na vyrobek. Vice informaci
o vlivu expozice v plynné atmosféte pii 900 °C na me-
chanické vlastnosti slitin Inconel 738 a Inconel 713 bylo
publikovano v citaci [13].

ZAVER

V rémci zapojeni vyzkumnych instituci a primys-
lovych podnikil v CR do vyzkumného programu zamé-
feného na matridly vyuzitelné pro vyrobu komponent
pokrocilych plynem chlazenych reaktorti a dalsi vyso-
koteplotni aplikace byl testovan vliv dlouhodobé ex-
pozice v plynné atmosféfe pii teplotach 750-900 °C
na korozi a zménu mechanickych vlastnosti vybranych
materialti. Vysledkem tohoto vyzkumného programu
jsou, mimo jiné, udaje o koroznim chovani a zménach
mikrostruktury slitin 800H, Fe-Al a oceli P91 a 316L a
o zménach mechanickych vlastnosti oceli P91 a 316L a
niklovych slitin Inconel 738 a 713. Vybrané vysledky jiz
byly publikovany v odbornych Casopisech. Vyzkumny
program dale pokracuje, jsou ziskavany dalsi poznatky
a podrobngjsi idaje o degradaci zminénych materiali a
koroznim plsobeni prostfedi helia s obsahem stopovych
pfimési v uvedeném rozmezi teplot. Lze predpokladat,
ze se nové udaje objevi v dalsich odbornych publikacich.

B mez pevnosti/strength limit
B mez kluzulyield strength

In 713 100 % R - exp

In713100 % R

In 713 50 % R - exp

In71350 % R

In 713 Virgin - exp

In 713 Virgin

. i i i i
0 200 400 600 800
MPa

1000 1200

Obr. 11. Vliv expozice 900°C 1000 hod. v plynné atmosfére
na tahové vlastnosti slitiny Inconel 713. Virgin — nova slitina
od prvovyrobce, 50 % R a 100 % R — podil recyklovaného
materialu ve slitiné 50 a 100 %. Exp — vzorky po expozici
Fig. 10. Effect of exposure at 900 °C during 1000 hours
in impure helium on mechanical properties of Inconel 713.
Virgin — original alloy, 50 % R, 100 % R — portion of revert
material in alloy. Exp — samples after exposure
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