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Tento ¢lanok sa orientuje na novi generaciu jadrovych reaktorov
vyvijanych v rdmci medzindrodného vyskumného programu GEN IV. S
inovativnymi reaktormi novej generacie musia napredovat aj materialy,
ktoré by dokdazali udrzat vysoky Standard vlastnosti, v stlade so
zvySenymi narokmi na konStrukciu jadrovych elektrarni. V praci st
blizSie popisané tri rézne typy oceli: austenitickda ocel NF 709, ferito-martenziticka
ocel EUROFER a disperznymi ¢asticami spevnena ocel ODS EUROFER.

Mikrostruktira tychto oceli bola skimana pomocou Pozitrénovej anihilacnej
spektroskopie. Ziskané vysledky porovname so znamymi vysledkami z merani vribovej
huzevnatosti (Charpy test), ¢im si priblizime celkové spravanie sa jednotlivych
materidlov.

1. Uvod

Sest konceptov novych jadrovych reaktorov bolo vybranych medzindrodnym
vyskumnym programom GEN IV spomedzi ostatnych na dalSie skimanie a rozvoj.
Medzi hlavné ciele GEN IV patri zvySena bezpecnost, zamedzenie zneuzitia jadrového
paliva na vyrobu zbrani, minimalizovanie radioaktivneho odpadu a vyuzitie prirodnych
zdrojov, rovnako ako znizenie nakladov na vystavbu a prevadzku jadrovych elektrarni.

Vyhodami novej generacie JR v porovnani so sucasnymi jadrovymi zdrojmi su:
podstatne nizSia doba rozpadu jadrového odpadu, zefektivnenie vyroby (100 az 300
nasobne) a moznost vyuzitia toriového paliva a MOX paliva v uzavretom palivovom
cykle [1]. Vysoké prevadzkové teploty, radiacné namdhanie a nasledné zmeny
mechanickych vlastnosti komponentov tychto reaktoroch, nutia vedcov na celom svete
skumat a zdokonalovat konstrukc¢né materidly, aby odolavali nepriaznivym vplyvom s
¢o najmensou zmenou mechanickych vlastnosti.

2. Austenitické ocele

Austenit je tuhy roztok uhlika v Zeleze. Hovori sa mu aj gama-zelezo. Jeho krystaly su
svetlosivej farby, makké, huzevnaté a tvarne. Nie je magneticky. Austenit ma kubicku
plosne centrovanu Struktiru. V uhlikovych a nizkolegovanych austenitickych oceliach
sa austenit vyskytuje iba pri vysokej teplote (Obr. 1), len v niektorych
vysokolegovanych oceliach (niklom a mangdnom) zostava v oceli aj pri izbovych
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teplotach. Austenitickd chrém-niklova ocel je najpouzivanejSim druhom antikorového
materialu s velmi dobrou odolnostou voci kordézii, tvarnostou za studena a
zvaratelnostou. Vyznacuje sa odolnostou voci vode, vodnej pare, vlhkosti vzduchu,
slabym organickym a anorganickym kyselinam.
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Obr.1 Fazovy diagram sustavy Fe-Fe,C. Oblast austenitu je oznacend pismenom Y.

2.1. NF709
Material NF709 je vyrabany v Nippon Steel (Tokyo, Japonsko). Je povazovany za jednu
z najlepsich austenitickych oceli kvoli jej odolnosti voci teceniu a korozii pri vysokych

teplotach. Chemické zloZenie materialu je zhrnuté v tabulke 1.

Tabulka 1. Chemickeé zlozenie NF709 (% hmot.) [2].

[Element|[NF709|
Cr 120.28 |
INi [24.95 |
IMn  [[1.00 |
IMo 11.50 |
ISi 041 |
INDb 0.26 |
|Ti 10.05 |
IN 10.167 |
Ic 10.06 |
B 10.005 |
P 10.006 |

Skuimanie mikrostruktiry pocCas starnutia materialu pri zvysSenych teplotach ma
nesmierny vyznam (Obr.2.). Treba sa ujistit, Zze nevznikaju nijaké fazy, ktoré podporuju
tecenie materidlu, rovnako ako treba identifikovat precipitacie, ktoré sa nemusia
vytvorit v beznej austenitickej oceli. NF709 sa zlozenim odliSuje od ostatnych
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20Cr/25Ni austenitickych oceli svojou jedine¢nou kombinaciou uhlika a dusika spolu s
nidébom a titdnom (Obr.3.).

Obr. 2. NF709 leptany pocas 10 sekund v 10% roztoku oxalzckej kyseliny vo vode po
200 hodindch pri teplote 1023 K [2].

N 1 .
Obr.3. Zvysky TiN a NbN v NF709 [2].

3. Ferito-martenzitickeé ocele (FM)

Struktira dvojfdzovych oceli pozostéva z feritickej matrice a ¢astic martenzitu. Obsah
martenzitu zvySuje pevnost zdkladného materidlu a feritickd matrica zabezpecuje
velmi dobré tvarne vlastnosti. Vysoko chromové 9 az 12 % FM ocele st najlepSimi
kandidatmi na vyrobu komponentov, ktoré musia odolavat vysokej teplote do 552 °C.
Prave koncentrdcia chrému je kliCovym parametrom, ktory zabezpeci najlepSiu
koréoznu odolnost, odolnost proti radiacnému zvacseniu objemu a krehnutiu. Po
prekroceni urcitého percenta obsahu chromu je vSak material uz nachylny k lamaniu.
FM ocele mo6zu byt pouzité ako konStrukény material reaktorovych nadob a pri
konstrukcii potrubi s prevadzkovou teplotou od 450 °C do 550 °C.

FM ocele st vhodnymi kandidatmi na konstrukciu komponentov pre nadkriticky vodou
chladeny reaktor SCWR kvoéli ich odskuSanym dobrym vlastnostiam v nadkritickych
fosilnych elektrarniach a viacerym vyhoddm v porovnani s austenitickymi
nehrdzavejucimi oceliami, akymi sd: vyssSia tepelna vodivost, niz§ia nachylnost na
praskanie v dosledku napatovej kordzie a mensie zvacSenie objemu materialu po
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oziareni. Maju vSak aj obmedzenia ako zvySenda kordzia, nizka odolnost voci teCeniu
materidlu pri vysokych teplotach a krehnutie v dosledku oziarenia pri nizkych
teplotach. [ 3, 4, 5].

Niektoré FM ocele po dlhodobom umiestneni v radioaktivhom prostredi st
charakterizované nizSou hladinou aktivity. Takéto ocele sa nazyvaju FM ocele so
znizenym stupnom aktivovania (reduce activated ferrite-martensite steels - RAFM).
Prvky zodpovedné za tito prinosnu vlastnost su zelezo (Fe), chréom (Cr), vanad (V),
titdn (Ti), volfram (W) a kremik (Si). Vyhodou RAFM oceli je, ze mozu byt vystavené
neutronovému toku alebo radioaktivhemu ziareniu s nasledne mensim rizikom
spojenym pri vyradovani elektrarne.

3.1. EUROFER 97

Pri konstrukénych komponentoch je nutnost pouzivat materidly s kratkou dobou
aktivity (LA) ktoré mozu byt aplikované v bududcich Stiepnych reaktoroch kvoli ich
environmentalnym a bezpecnostnym vyhodam [6]. Vyskum v Eurdpskej nii dospel k
ferito-martenzitickej oceli - EUROFER 97 [7] ako k najperspektivnejSiemu LA
materialu hlavne pre fizny reaktor (FR). Vyskumy tykajlice sa aktivity zatial prebehli
len na primarnej stene FR, lebo je najviac vystavena neutréonovému toku [8].

Ked sa skima doba aktivity, musi sa brat do uvahy aj Struktira vnutorného obalu
reaktora (blanket), kedZze neutréonové spektrum aj neutrénovy tok sa vyrazne meni v
zavislosti od zvacsujuicej sa vzdialenosti od primarnej steny. EUROFER ma potencial
sa stat konStrukénym materidlom pre eurépsky DEMO blanket. Na skimanie
spravania sa aktivity a urcenie pribliznych hodnoét kritickych koncentracii defektov v
celom blankete su urCené tri rozne miesta skimania - primarna stena, stredna cast a
zadna stena.

Chemické zlozenie tohto materidlu je v tabulke 2 a mikrostruktira materialu
skiumanou transmisnou elektronovou mikroskopiou (TEM) je na obrazku 4. Transmisny
elektronovy mikroskop je naroénym technickym zariadenim, ktoré umoznuje
pozorovanie tenkych preparatov (~ 100 nm) pri vysokej rozliSovacej schopnosti (~ 1
nm) a pri velkom zvacSeni. Informdcie o Struktire pozorovaného objektu ziskavame na
zdklade prechodu (transmisie) elektrénového zvazku objektom.

Tab.2. Chemické zlozenie EUROFERu 97 (% hmot.).

[Element||[EUROFER 97|
Cr 19.25 |
Wi |
IMn 0.4 |
|Ta 10.07 |
v oz |
IN 10.06 |
[© 10.105 |
IN 10.167 |
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Obr.4. EUROFER 97 pozorovany metodou TEM [9].
4. Disperznymi casticami spevnena ocel (ODS)

ODS materialy su kompozity, ktorych matrica je spevnena disperzne diskontinualnou
fazou. Maju polykrystalicki matricu, do ktorej su injektované disperzné Castice
najCastejsSie typu oxidov, ale aj karbidov alebo nitridov. Vacsinou st legované prvkami
ako su chrom (Cr), kremik (Si), yttrium (Y) a hlinik (Al).

Vysokoteplotna korézna odolnost sa da dosiahnut nielen legovanim, a tym vytvorenim
spevnenia v Strukture, ale aj utvorenim oxidac¢nej vrstvy na povrchu zliatiny. Tato
oxidacna vrstva sa docieli nanesenim ochrannej vrstvy z Y,0,, TiO,. V oceliach, ktoré
obsahuji chrém (Cr) alebo hlinik (Al) sa nanasa ochranna vrstva z Cr,0, pripadne
Al,O,. Feritické ODS ocele su najslubnejsie materidly pre novl generaciu rychlych
jadrovych reaktorov ako aj pre buduci fuzny reaktor. Problémom vo vyvoji ODS oceli je
nedostatok materidlu vyrdbaného pomocou praskovej metalurgie a tepelnym
izostatickym lisovanim.

4.1. ODS E97

Speviovanie disperznymi ¢asticami zvySuje pevnost FM oceli pri vysokych teplotach
ako aj odolnost voci radiacii. ODS FM ocele s 0,3 % hmot. ytria vykazuju lepSie
mechanické spravanie, ¢o sa tyka kritickej hodnoty napatosti, ako zdkladny FM
material do 500 °C a udrzuju si priemerné vlastnosti az do 700°C [10-12]. AvSak
teplota, kedy sa z tazného materidlu stava krehky (DBTT) sa zvySuje s pridavkom
speviiujucich oxidov. [13]. Nova ODS ocel na baze EUROFERu 97 je obohatena
Casticami ytria spolu s pridavkom titanu. Pridavok titdnu zmenSuje velkost ytriovej
Castice a tym zabezpecuje rovnomernejsiu distribiciu v materidle [14]. Taktiez by mal
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znizit segregéciu vodika, ktora zhorsuje mechanické vlastnosti.

Struktiru materidlu ODS EUROFERu méZeme vidiet na obrazku 5 pozorovanou
pomocou metédy SEM (Scanning electron microscopy). SEM vyuziva interakciu
dopadajucich elektrénov s materidlom vzorky. Pri pohybe luca po vzorke sa meni podla
charakteru povrchu uroven signalu zachyteny detektorom. Z tychto signalov sa da
zostavit topografia materidlu. Na obrazku 6 je snimany pomocou metédy TEM. Z
obrazkov je vidno ako velmi sa liSia Struktury FM oceli od ODS oceli.

50nm

Obr.6. Mikrostruktura ODS EUROFERu 97 pozorovand metédou TEM.

5. Priprava vzoriek

V materidle NF709 sa homogénna austenitickd Struktura ziska rozpustacim zihanim za
teploty 1000 az 1100 °C a postupnym ochladenim. Skimana FM ocel bola vyrobena
klasickym spésobom pripravy, ktora zahriiuje austenitizacné zihanie pri teplote okolo
1040 °C s pomalym chladenim na vzduchu, dalej kalenie ocele s vytvorenim
martenzitu a nasledné temperovanie. Vyrobené ingoty oceli boli spracované metédami
tvarnenia - valcovanim za tepla aj za studena a nasledne narezané na jednotlivé vzorky
s rozmermi (10mm x 10mm x 6mm). Materidl ODS Eurofer bol vytvoreny beznym
postupom pre ODS ocele, ktory nakoniec obsahoval horuce izostatické stlacenie (HIP)
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[15].
6. Metody testovania kovovych materialov

V tejto kapitole si povieme o dvoch metddach testovania kovovych materidlov.
Predmetom nasho zaujmu bude nedestruktivna pozitrénova anihilacna spektroskopia
(PAS) a Charpyho test.

6.1. Pozitronova anihilacna spektroskopia (PAS)

Principom PAS je schopnost pozitrénu, emitovaného zo zdroja pomocou p+ premeny,
vo velmi kratkom case termalizovat (spomalit sa na rychlost okolitych castic) a
nasledne difundovat v hmotnom prostredi, kym neddjde k anihilécii s elektronom. PAS
vyuziva proces anihildcie pozitrénu s elektronom v Studovanom materidle na analyzu
lokalnej elektronovej hustoty a jej konfigurdciu v latke. Defekty spojené s volnym
objemom ako dislokacie, vakancie, zhluky vakancii, klastre a hranice zrn predstavuju
pre pozitron potencidlovi jamu, a preto moze dojst k zachytu pozitrénu v tychto
defektoch. PAS sa vyuziva pri pozorovani technoldgie pripravy réznych materiadlov a
tiez pri sledovani vplyvu prostredia, technoldgie, teploty a radidcie na tnavu a
starnutie materialov.

6.2. Charpyho skuska

Ndérazova skuska je navrhnuta na zmeranie odolnosti voc¢i zlyhaniu materidlu pri
nahlom zatazeni. Skuska meria energiu narazu, alebo absorbovanu energiu pred
zlomom. Charpyho sktiska sa najcastejSie pouziva na stanovenie relativnej tvrdosti
alebo odolnosti vo¢i lomu materidlu. Energia narazu odraza potrebnd pracu
vynalozenu na prelomenie skimanej vzorky. Na Obr. 7 je zndzornenda maximalna
pevnost v tahu materidlov NF709, EUROFERu a ODS EUROFERu v zavislosti od
teplotného namdahania.

=i QDS-ELIROFER (L5 wi-% Y;10,)
—— NFT09
#— EUROFER 97

Maximalna pevnost ¥ tahu Ry, Nmme]

il 100 200 300 400 SO0 600 700 B00 90 1000
Teplota T[°C)

Obr.7 Maximdlna pevnost v tahu materialov NF709, EUROFERu a ODS EUROFERu v
zavislosti od teplotného namdhania. [16, 17].

Ked kyvadlo narazi na vzorku ako je zndzornené na Obr. 8, vzorka bude absorbovat
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energiu az kym nezacne podliehat plastickej deformacii vo vrube. Plasticky znamen4,
Ze nevznikaju trhliny a material zostane roztiahnuty. Schopnost materialu byt
plasticky natiahnuty sa nazyva taznost alebo duktilita. Tazné moézu byt vsetky
materidly, ktoré maju v krystalickej mriezke dislokécie. Idedlna mriezka bez dislokacii
nema taznost. Pri posobeni vonkajSej sily sa dislokacie posuvaju v smere tzv.
burgersovho vektora. Nakoniec sa dostanu na okraj vzorky. Opticky sa to prejavi napr.
ako zmatnenie lesklého povrchu.

Ked vzorka nadalej absorbuje energiu, praca sa kumuluje v plastickej oblasti vrubu.
Ked uz neméze absorbovat viacej energie, vzorka sa zlomi. Porovnanie potrebnej

energie narazu na prelomenie vzoriek z materidlu EUROFER a ODS EUROFER je na
Obr. 9.

Kyvadlo
Vzorka
' Vrub ‘

Obr. 8. Ilustrdcia Charpyho skusky.

Obrazok 8 popisuje aj pokrok vo vyskume a zdokonalovani ODS EUROFERu. Najvacsi
pokrok sa dosiahol vo zvySeni potrebnej energie narazu na prelomenie vzorky. Na
prelomenie ODS EUROFERu prvej generacie bola potrebna nizka energia narazu
vzhladom na EUROFER pri rovnakych teplotach. Druha generacia tohto materialu
vykazuje pozoruhodné zlepSenie oproti jeho predchodcu. Napriek tomu ODS
EUROFER nedosahuje nizku DBTT a vysoku energiu narazu ako materiadl EUROFER.

10 ——
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Obr. 9. Potrebné energie ndrazu na prelomenie vzoriek z materidlu EUROFER a ODS
EUROFER [16].

7. Spracovanie vysledkov

Pozitréonovou anihilacnou spektroskopiou sme merali dobu Zzivota (LT) pozitrénov,
emitovanych zo zdroja do vzorky. Doba Zivota je zavisla od miestnej elektronovej
hustoty v materiale. Vysledkom merania je v naSom pripade spektrum jedného miliénu
pozitronov zobrazenych histogramom.

Zdroj pozitrénov obsahuje Castice parazitne anihilujice pozitrény, preto musime dany
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zdroj pred kazdym meranim kalibrovat- zistit percento anihildcii pozitréonov v zdroji.
Kalibracia sa vykonava meranim spektra pre takmer bezdefektny referencny material,
pre ktory pozname charakteristicki dobu zivota (LT) pozitrénov. Defekty sa vSak
nachadzaju aj v referencnej vzorke, lebo ziadna krystalickda mriezka nie je dokonala.
Referenc¢nou vzorkou nasho merania na Katedre jadrovej fyziky a techniky, Slovenskej
Technickej Univerzity v Bratislave je kremik s minimalnym poctom defektov, ktoré
mozno zanedbat.

Po zmerani kremika odmeriame spektrum skimaného materidlu. Kazdy material je
popisany dvoma LT. Parameter LT1 nam popisuje anihilaciu pozitrénov v bezdefektnej
Strukture a LT2 anihilaciu pozitrénov v defektoch. Nas bude najma zaujimat udaj LT2.
Teoretické hodnoty zndmych typov defektov (Obr.10) porovname s nameranymi LT2
pozitréonov (Obr.11). Koncentracia daného typu defektu je tym vysSia, ¢im je vacsia
intenzita vyskytu pozitrénov s danou LT2 (Obr.12).

LT
200 (=]
Bubliny a medzery
450
Vakanéne klastre
400
Zozslupeme 10-15%5 vakancu
340
04 ——— G-vakancie  Zoskupeme 5-10 vakancn
180
16— 4-vakancie
133 m-vakancie
197 ——+ dli-vakancie
150
175 ——— vakancie Dislokacie
1&0
Eulk
110
MNeiistoty
0

Obr.10. Teoretické hodnoty doby Zivota pozitronov v defektoch [18].
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Obr.11 .Doby zivota pozitrénov v defektoch.

Z nameranych dob zivota a z teoretickych hodnot mozeme usudit, Zze v materiali
NF709 sa nachadzaju zanedbatelné defekty, v oceli E97 sa nachadzaju monovakancie
spolu s dislokaciami a v ODS EUROFERI sa nachadzaju vacsie defekty typu trivakancie
az 4-vakanie.
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Obr.12.Intenzity pozitrénov.

Obr.12 ndm ukazuje intenzity defektov v jednotlivych vzorkach. Intenzita I1 referuje o
vyskyte pozitréonov s dobou zivota LT1 a I2 o vyskyte pozitrénov s dobou zivota LT2.
Hodnoty intenzity charakterizujicej defekty stu: vo vzorke NF709 - 61%, v EUROFERI
- 74% a v ODS EUROFERI - 25%.

8. Zhodnotenie a zaver

Z naSich merani sa javi austenitickd ocel NF709 ako materidl s najmensim az
zanedbatelnym mnozstvom defektov. Maximdalna pevnost v tahu tohto materialu je
podobna materidlu EUROFER avsak od 300 °C je vyrazne pevnejSi. EUROFER
obsahoval prevazne malé defekty typu monovakancie a dislokacie. Ich intenzita sa
vSak pohybovala okolo 74%. V Charpy testoch dosahuje nizke DBTT a vysoku potrebnu
energiu narazu na prelomenie.

V ODS EUROFERI sa nachadzaju pomerne velké defekty typu trivakancie az 4-
vakancie, aj ked v malom mnozstve. Publikacie popisujice Charpyho testy preukazali,
ze materidl druhej generacie sa vyrazne zlepsSil oproti prvej generacii avSak stdle
nedosahuje vysoké energie narazu ako EUROFER. ODS EUROFER vsSak preukazuje
vysoku odolnost v tahu. Nova generdcia jadrovych reaktorov je rieSenim bliziacej sa
energetickej krizy. Ich vystavba a spustenie vSak zavisi od nadStandardnych vlastnosti
materialov, ktoré ich budu tvorit. Netreba zabudat, ze kazdy z tychto materidlov
poskytuje neocenitelné vlastnosti, ktoré buda vyuzité pri vyrobe komponentov pre
novl generaciu jadrovych reaktorov.
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