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Sammanfattning

Metallografiska observationer har utférts pi material som
dels upplosningsglédgats vid 1150°¢C dels efter denna glodg-
ning kallbearbetats 15 Z och glidgats vid 83000. Bestral-
ningen sinker duktiliteten vid dragprovning 1 temperatur-
intervallet 500 - BOOOC. Heliumblasor bildas vid plastisk
deformation och hindrar ddrvid dislokationsrorelse. Endast

obetydlig korndeformation sker fore brott.

JdmfOrelse har skett med tidigare iakttagelser efter virme-—
behandling vid 1100°C respektive 850°C. Duktilitetsminsk-
ningen p g a bestrdlning dr ddr ldgre och kan sittas i sam—

band med mindre kornstorlek, gynnsammare titankarbidstruk-

tur samt storre heliumblasor.
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1. Inledning

Detta dr en lidgesrapport f6r de metallografiska undersdkningarna
p3d Yestrdlat och obestrdlat 12R72HV. Materialet foreldg dirvid

i tvd olika virmebehandlingstillstidnd, nimligen uppldsningsglodg-
ning vid 1150°C (6X1) respektive samma glddgning f51jd av kall-
bearbetning 15 Z och iterhﬁminingsglﬁdgning vid 830°C (6X2).
Dragprov skedde i temperaturintervallet 500 - 800°C med en defor-
mationshastighet av 4,2 % h-l. Resultaten jdmfdres med en tidigare
metallografisk undersdkning pa 12R72HV [1], ddr temperaturerna

f6r uppl&sning och adterhimtning var respektive 1100°¢ (6N1) och
850°C (6N2).

En kommande rapport kommer att ge motsvarande undersdkningar pa
krypprovat material. De enda metallografiska observationer pa kryp-
provat material inom denna undersdkning som hittills rapporterats
ir en jidmforande studie av struktur i obestrdlat stang- och band-

material [2].

2. Material

Matzrialet var i form av band med 1 mm tjocklek. Sammans&dttningen

i leveranstillstdndet, virmebehandlingar och neutronbestralningar

framgir av tabellerna 1 - 3.

Tabell 1. Sammansittning, viktsprocent

Beteckq . | NilMmo| Ti| C N S P P M | si
ning
0.12* lo.014* 0.009*
6N [15.2114.8{1.40.52|0" 17 |0 op1 [0-010]0.006 | 00 [2.00.44
0.1 | - 0.005
6 f14.9]15.5[1.4]0.44f* x| O x0.008 0.012 " [ =x1.90.39

¥ Kontrollanalys direkt pa provstav
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Tabell 2. Leveranstillstind f6r bandmaterial

Korn-
. Beteckning Kod |storlek Tillstdnd
um
* o
Slackt 1100 6N1 30 1100°C 15 min, bandet kylt i vatten

Kallbearbetat 850 |6N2 | 10-15 | 1100°C 15 min s 15 2 kallreduktion gm
valsning + 850° C, 1 h, luftsvalning

Sldckt 1150 6X1 60 1150°¢ 10 min, bandet kylt 1 strdmmande
argon
( Kallbearbetat 830 | 6X2 60 1150°C 10 min b 15 Z kallreduktlon gr

valsning + 850° C, 1 h, luftsvalning

Tabell 3. Virmebehandlingar, neutronbestrdlningar

6N1
6N2 A | Utgdngstillstind (leveranstillstdnd)
6N1 .
6N2 B | Parallellvirmebehandlat (3ldrat) 700 C, 36 d (860 h)
6N1 Bestrilat 700 ¢ 40°C, 36 d (860 h)
6n2 | © | pos. 2.9 - 10%° m/cm? > 1 Mev, 4 - 1020 termiskt
6X1
‘r 6X2 A | Utgangsti:lstind (leveranstillstind)
6X1 o
6X2 B | Parallellvdrmebehandlat (aldrat) 700 C, 84 d (2020 h)
C 6X1 Bestrilat 700 ¢ 50°C, 84 d (2020 h)
6x2 | € | pos 7 + 10°° n/cm® > 1 Mev, 9 + 1020 termiske

3. Resultat

3.1 _ Dragprovdata

" En uppstdllning 8ver erhdllna midtvdrden finns i tabellerna 4 ~ 6.
Figurerna 13 - 14 visar dragprovkurver frin provringarna. Kurvorna
dr sammanstéllda sd att effekten av parallellglddgning (till-
stind B) och bestrdlning (tillst&nd C) skall kunna jdmfdras vid

samma provningstemperatur.
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For slickt material finner man en minskning av deformationshdrd-

)

nandet’ vid 8ldring. Fenomenet upptrider vid temperaturerna 500 -
700°C. Kallbearbetat material visar ingen dndring vid samma jdm-
forelse. Kurvorna har samma form och stérre delen av deformatio-
nen sker icke likformigt. Bestrilniagens inverkan pd sdvidl slidckt
som kallbearbetat material ir en minskning av likformiga och tota-
la férlingningen, vilket blir mest markant vid de hdgre provnings-

temperaturerna.

3.2 Metallografiska observationer

En schematisk uppstdllning av observationer finns i tabell 7. Den

experimentella tekniken #r densamma som anvints tidigare {1, 2].

, 3.2.1 Utgingstillstindet, A

Autoradiografisk undersdkning visar en jdmn férdelning av bor 1
den deformerade delen av sivdl slickt som kallbearbetat material.
1 de odeformerade delarna fdreligger en viss korngrinsanrikning i

det kallbearbetade tillstindet men inte annars.

Brotten dr alla transkristallina med dimpler. Mikrosprickor vid
brotten saknas helt. Diremot férekommer ytsprickor i det kallbe-
arbetade 800°C-provet. I slickt material, fig 3, bildas vid de-
formation en findispers utskiljning av TiC. Samma utskiljning finns
redan fore deformation i det kallbearbetade materialet, fig 4.

(* Skillnaden mellan slickt och kallbearbetat, deformerat material, lig-
ger ocksa diri att det kallbearbetade ofta foreter en kraftig sub-
kornbildning vid deformation, fig 5 a, b. Gemensamt f8r sldckt och
kallbearbetat material ir forekomsten av stora ouppldsta M23C6-

( partiklar samt korngrinser sd gott som fria fradn utskiljningar.

3...2 Tillstindet efter parallellvirmebehandling, B

De deformerade proven har en midrkbar anrikning av bor till korn-
grédnserna, speciellt i 700 och 800°C-proven, fig 6, 7. De odefor-
merade proven uppvisar en jédmn borférdelning utom det kallbearbe-~

tade 800°C-provet, som fSreter viss korngrdnsanrikning. Dessutom

férekommer borutarmade ytzonmer i det deformerade materialet. Zoner-

R e S

na férekommer endast i deformerat material och i tillstidnd B (C

dr ej undersdkt i detta avseende). Fenomenet 4r mest markant vid

*)

koefficienten f8r deformationshirdnandet (n) har berdknats med
hjdlp av AL bB och €1 kg’ 5@ tabell 6.
’ |

3

g

i
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de hoga provningstemperaturerna. Vid 800°cC uppmittes en bredd av

0,4 mm 1 sléckt material.

Alla prov har transkristallina dimpelbrott. Endast det slidckta
800°C-provet har mikrosprickor invid brottet. Interkristallina yt-
sprickor finns pd alla prov. De lingsta finns i de slickta 700
och 800°C-proven, dvs de prov som hade de bredaste borutarmade
zonerna. Sprickorna synes ha stoppats vid korngrinser innehall-

ande bor.

TiC foreligger i randig utskiljning pa glidplan sivil i deforme-
rat som odeformerat tillstidnd for slickt material, fig 8. I det
kallbearbetade materialet ser man liksom i tillstdnd A en finfdr-
delad utskiljning. Korngrinserna dr dven i tillstand B fria fran
utskiljningar medan man inne i kornen liksom tidigare patridffar

stora H23C6-part1k1ar.

3.2.3 Bestralat tillstaund, C

I bestrdlat dragprovat material sker &vergidng fran transkristal-

" lint till int~.kristallint brott vid 500 och 600°C fér slickt res-

pektive kallbearbetat material, fig 9. Det framgdr ocksd att brot-
ten i slickt material vid 700 och 800°C har mer utprédglad inter-
kristallin karaktidr in motsvarande prov fran kallbearbetat mate-
rial. Sprickor i SOOOC-proven férekommer blott i ytan och saknas
invid brottet, men i 8vrigt har de bestridlade, deformerade proven
interkristallina sprickor invid sdvi#l brott som dvriga ytor, fig
10.

I det slickta materialet ligger TiC-utskiljningarna pd disloka-
tioner i vissa kristallografiska riktningar eller i kolonier, fig
11 a, b, Ett fital fall av M23C6—partiklar har patrdffats i korn-
grdnserna. I deformerat material Ar dislokationstdtheten mycket
hdg med dislokationshdrvor, fig 12, Heliumbldsor saknas. I det
kallbearbetade materialet #r strukturen identisk med obestrdlat

material. Heliumbl3sor saknas.

/
En genomgdende iakttagelse pd bestrdlat material #r den liga eller
helt obefintliga korndeformationen &ven i omrdden helt ndra brottet,
se .zbell 4.

RS ERRE AE




-5- AE-MF-204

4, Diskussion

4.1 Material slutvdrmebehandlat vid 1150° resp 830°C

Vid analys av bestr3lningsfdrdndringar vid hég temperatur pd 12R72HV
dr det nodvdndigt att separera effekter p g a bestrdlning fran ter-
miska effekter. Stdlets egenskaper Ar niduligen starkt beroende av
utskiljningsstrukturen. Glédgning av slidckt 12R72HV leder till ut-
skiljning av TiC, vilket minskar deformationshirdnandet. Brottgrin-
sen f6r parallellglddgat material &r ocksd visentligt ligre enligt
resultaten fran dragprovningen. 1 kallbearbetat 12R72HV finns en
stabil utskiljning av finférdelad TiC som i sin tur stabiliserar
dislokationsstrukturen. Parallellglédgning har hir ingen effekt pa

deformationshirdnandet.

Sdvdl slickt som kallbearbetat material fir forsidmrad duktilitet

P & a bestrilningen, speciellt vid de hdgre provningstemperaturerna.
Den relativa dndringen i duktilitet p g a bestralning dr stérst

fér sldckt material. Forlingningen som uppmites med hjdlp av drag-
provkurvan dr hégre #n den kornférldngning som kan iakttas vid 1ljus-
optisk mikroskopering intill huvudbrottet pd provstaven. Speciellt
vid de hégsta provningstemperaturerna kan man anta att de uppmidtta
forlingningarna ej hdrrér fran glidning inuti kornen utan fran
sprickbildning. Dragprovkurvan f6r bestrdlat material med liga for-
lingningsvirden aterspeglar med sikerhet ej ett normalt deformations-
forlopp 1 stil med vad som iakttas pa obestridlat material. Utskilj-
ning av helium i form av bl3sor, alltfér smd f6r att kurna detektel
ras, har troligen 8kat kornets hirdhet i en sddan utstrdckning att
deformationen koncentrerats till korngridnserna. Tecken pd hdgt -de-
formationsmotstdnd &r den kraftiga dislokationssnirjningen i slidckt
material, som ej iakttagits i ndgot obestrdlat tillstand. Det kan
inte uteslutas att helium i korngrédnser férsdmrar kohesionen och
ddrmed ytterligare Skar tendensen till korngrédnsbrott. Heliumbubb-
lor i korngrdnserna kan iven fd8rsvira deformation genom att fdr-

hindra korngrdnsrérelse.

Det bdr pdpekas att h&rdhetsbkningen inuti kornen troligen 4r den
primdra orsaken till minskad duktilitet efter bestrdlning. Den
kraftiga lokala kornfdrléngning i spénningsriktningen som normalt
sker i samband med dragprovning av 12R72HV i slutet av deformations-
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forloppet har ndmligen uteblivit. Tendensen till propagering av
korngridnssprickor (t ex ytsprickor) vinkelrdtt mot dragriktningen
okar jdmfort med material dir huvuddelen av korngridnserna ligger i

spdnningsriktningen.

Anledningen till att stridckgrinshdjning iakttas i1 12R72HV inne-
hidllande helium &r att detta fr3n bdrjan dr homogent fdrdelat som
f61jd av homogent férdelat bor. Bubblor bildas forst under plas-
tisk deformation [3] varefter deformationsmotst3ndet successivt
byggs upp. Detta borde leda till deformationshdrdnande, men succes-
siv avlastning sker samtidigt p g a sprickbildniﬁg. Teorin anga-

ende heliumbubblors effekt inuti kornen styrks indirekt av det fak-

tum att duktiliteten f&r 12R72HV-liknande material med hégre Cr- och
Ni-halt hade hég duktilitet trots forekomst av heliumbubblor i korn-

grinserna [1].

4.2 Jimforelse med material slutvdrmebehandlat vid 1100 resp

Vid det fdrsta bestrilningsfdrsdket pa 12R72HV anvidndes rubricerade
temperaturer for slidckt respektive kallbearbetat material. Duk-
tiliteten efter bestrdlning (se tabell 5) var bdttre, vilket kan
sdttas 1 samband med mindre kornstorlek, firre och stérre TiC-
partiklar inuti kornen samt heliums upptridande i form av synliga
(> 50 &) blasor.

4.2.1 Kornstorleken

Kornstorleken i det fdrsta bestralningsfdrsdket var mellan 0,2 och
0,5 av motsvarande virden i1 det andra forsdket. I det férsta for-

stket iakttogs ej ndgra interkristallina ytsprickor ej heller bor-
utarmade ytzoner. S3vil kdrnbildning som tillvdxt av sprickor synes

ha varit svarare.

4.2.2 TiC-utskiljningen

Observationerna tyder p3 mera finfdrdelad TiC i material som upplds-
ningsglddgats vid 1150°C, vilket kan ha bidragit till att skapa &kat

deformationsmotstdnd inuti kornen och ddérvid lokaliserad deforma-
tion vid korngrédnser, vilket dr ogynnsamt med hinsyn till kirnbild-

ning av sprickor.
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Vid ligre upplésningstemperaturer kan det tdnkas att TiC vid efter-
foljande virmebehandling bildas i det tidigare positionerna medan

htgre temperaturer innebir bittre uppldsning och stdrre sannolikhet
f6r bildandet av finférdelad karbid.

4.2.3 Heliumbldsor

Heliumbldsor av storlek omkring 100 A var synliga inne i kornen vid
det forsta bestrdlningsférsdket. Den hdgre borhalten har dkat helium-
koncentrationen till det dubbla och dirmed &kat sannolikheten £or
bildandet av blisor. Blisorna har inte piverkat dislokationsrorelsen.
I det andra férsdket sags diremot en kraftig effekt i form av dis-
lokationssndrjning, trots att heliet var osynligt. Eftersom heliums
l6slighet i austenit #r ytterst lig d&r det mycker sannolikt att det
dven i detta fall foreligger 1 form av blisor med diameter mindre in
50 &, dvs i allmiinhet under grinsen for upplésning i elektronmikro-
skopet. Varfor smd blasor nédvindigtvis skall ge stdorre motstidnd vid

deformation 4r ej sjdlvklart men iakttagelserna tyder p3 att sd ir
fallet.

Synliga heliumbldsor i korn och korngridnser producerades av Kra-
mer (4) genom cyklotronbestrdlning med a-partiklar och dragprov-
ning vid 800°C. 12R72HV med slutvirmebehandling vid 825°¢ (utan
kallbehandling) studerades och bestr8lningen hade endast obetyd-

lig inverkan pd duktiliteten vid dragprovning.

Kangilaski (5) har observerat att glddgning av ett 347-stdl vid
980°C efter bestrilning resulterar i synliga heliumbladsor dven
utan deformation och duktiliteten vid 600°C steg fran 0,7 till
5,8 Z vid dragprovning. Han drog ddrav slutsatsen att synliga
heliumbldsor i korngridnser ej bdr hela ansvaret for forsprod-
ning utan att smd heliumbldsor (< 50 &) inne i koruen kan ha be-

tydelse genom att fdrhindra korngrinsférflyttning.

Woodford (6) har slutligen betonat betydelsen av smd blasor

(< 50 &) inuti kornen och anser att de pdverkar dislokationsrd-

relsen och ddrmed styrkefdrhdllandet korn - korngrédnser. I Wood-
fords f8rsdk erhdlls, liksom i vdra f8rsdk med 12R72HV, en bdtt-
re duktilitet vid hégre heliumhalt, d& heliumbldsor var synliga.

J e
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Tabell 4. Dragprovdata for 12R72HV. Slidckt 1150°C och kallbear-

betat 830°C

1

Tillstind |TS7PET2CU %0.2,| °B ,[1likf. | “tot iﬁg?;} t:::g:£°z
kp/mm” |kp /mm 4 4
500 16.3 | 48.3 | 32.5 |33.4 270
A (1150) | 600 15.7 | 41.6 | 20.0 | 25.0 150
700 13.1 | 22.9 | 6.3 |18.4 29
800 10.6 | 11.3 | 2.6 |18.6 79
500 19.2 | 36.4 | 18.0 |21.5 -
B (1150) | 600 17.4 | 28.1 | 14.1 | 25.7 -
700 15.1 | 19.0 | 7.9 |20.0 100
800 1.1 | 11.7 | 2.1 |17.2 50
500 20.7 | 37.3 | 14.8 | 16.2 15
¢ (1150) | 600 18.7 | 27.5 | 5.0 | 7.0 12
700 15.1 | 16.9 | 2.9 | 5.4 10
800 12.0 | 12.3 | 0.6 | 1.8 0
500 41.0 { 49.2 | 7.5 | 9.8 19
A (830) 600 37.9 | 40.1 | 2.6 [15.7 -
700 29.3 | 29.5 | 0.4 |10.5 16
800 23.2 | 23.7 | 0.4 | 7.7 43
500 37.0 | 44.7 | 6.8 | 8.8 -
B (830) 600 3.1 | 37.0 | 3.5 |13.2 -
700 22,7 | 27.8 | 0.7 {10.1 90
800 18.9 | 19.9 | 0.5 | 7.3 83
500 32.5 | 42.5 | 6.7 | 8.1 35
C (830) 600 30.8 | 32.9 | 2.8 | 7.6
700 24.7 | 25.0 | 0.5 | 4.0
800 16.0 | 16.5 | 0.7 | 1.1 0
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Tabell 5. Dragprovdata for 12R72HV. Sliekt 1100°C och kallbear-

betat 850°C

Tillstand Tem’%gat“‘ °0.2,| B ,|°Like.| Stot
kp /mm“| kp /mm 4 4

600 16.7 | 44.0 ] 18.6 | 21.0

A (1100) 700 15.4 1 26.5| 5.5 19.7
800 10.8 | 11.9| 7.3 32.9

600 17.4 | 30.9 | 14.1 | 28.4

B (1100) 700 15.5 | 18.6 | 8.6 | 33.8
800 9.5 | 10.6 | 7.1 32.4

600 19.8 | 29.5 | 10.8 | 17.3

¢ (1100) 700 17.3 | 20.1| 4.9 31.2
800 11.9 | 13.2] 2.5 6.0

600 33.5 | 36.2| 1.4] 8.6

A (850) 700 27.8 | 28.5 | 0.4 13.1
800 20.4 | 20.5{ 0.4 17.0

600 36.8 | 39.0| 3.2 ] 14.4

B (850) 700 27.8 | 28.11 0.5 16.1
800 15.8 | 16.3] 0.3] 14.8

600 35.3 | 37.71 3.1 13.5

c (850) 700 27.6 | 28.11 o.5| 2.7
800 18.2| 18.5| 0.5 2.9
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Tabell 6. Koefficienten for deformationshirdnandet f6r slidckt

material
rovningsgemp
C |500 |600 700 }800
Tillstand
A (1150) 0.27 }0.26 ]0.19 }0.02
B (1150) 0.18 10.14 10.09 |0.02
Cc (1150) 0.17 |0.14 |0.06 |0.02
{
\
A (1100) - 0.26 ]0.16 ]0.05
( Cc (1100) - 0.13 }]0.07 10.05
(m
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Tabell 7. Metallografiska observationer p& dragprovat 12R72HV (500 - 800°C)

Utgings- Korn= Karbider inuti
vcgangs Behandling Borférdelning grins Brottkaraktdr Ytpsrickor dvrigt
tillstdnd K . kornen
arbider

A Jimn Enstaka | Stora M 306 foére | Transkristallint |Férekommer

(utgdngs- deformafion. Ef- | med dimpler.

tillstdnd) ter def. tillkom- Mi .

. « ikrosprickor

mer fin TiC 1 K

dislokationsmdt- | 53*Nas

verk

B Jidmn. Efter de-| Enstaka | Randig utskilj- Fdrekommer. Borutarmade
Slickt (parallell- | formation er- ning av TiC si- Mest markant zonernas bredd
frdn glddgat) hdlles bor i vdl f8re som ef- " vid 700 - 800°C | stiger med prov-
° korngrédnser och ter deformation. ningstemperatu-

1150°C borfria ytzoner Stora M23C6 ren

c Enstaka | Fore deformation | Interkristal- Férekommer vid | Ovanligt hég

(bearbetat) finns TiC pd lint fr o m temp. 8ver dislokationstdt~

- disl. pd bestdm- 600°C. Mikro- 500°C het med disloka-
da kristallogr. sprickor invid tionshdrvor., He-
rikn. Efter def. | brotten lium osynligt
finfdrdelad TiC
ej enbart pd
disl.

A Viss korngrdns-| Enstaka | Finfdrdelad TiC | Transkristallint|F6rekommer vid Subkornbild-
anrikning. Ef- i dislokations- |med dimpler. 800°C ning vid defor-
ter deformation verk. Stora . . mation
mera j4mn M_.C Mikrosprickor

Kall- 2376 saknas
bear- B Jdmn. Efter de-] Enstaka Fdrekommer vid | Subkornbild-
betat formation er- alla temp. ning vid defor-
hdlles bor i " " mation. Borut-
plus korngridnser och armade zonernas
gladgat borfria ytzoner bredd.stiger med
provningstemp.
vid
830%¢ c Enstaka Interkristal- Subkornbild-
lin8 fr o w ning vid defor-
- " 700°C. “ikro- " mation. Helium

sprickor in-
vid brotten

osynligt

- 21 -

702 -dR-3V
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Fig 1. Sldackt material, tillstaad A, dragprovat vid 700°C. Trans-
kristallint brott med dimpler. Svepmikroskop 700x

ey
leﬂun
B . .

Fig 2. Brottyta fran kallbearbetat material. I &vrigt, se fig 1
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Fig 3. Sldckt material, tillstdnd A, odeformerat. Transmission
100 000x
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Fig 4. Kallbearbetat material, tillstand A, odeformerat. Trans-
mission 100 000x
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Fig 5a Kallbearbetat material, tillstadnd A, deformerat. Trans-
{ mission 100 000x
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Fig 5b. Kallbearbetat material, tillstind A, deformerat. Subkorn-
bildning. Transmission 100 000x
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Autoradiogram Mikrobild

: Fig 6. Slickt material, tillstind B, deformerat 700°C. Bor-
( fordelning. 200x
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Fig 3. Sldckt material, tillstand B, odeformerat. Randig utskilj-
ning av TiC. Transmission 100 000x
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Fig 9. Slickt material, tillstdnd C, dragprovat vid 700°C. Inter-
kristallint brott. Svepmikroskop 700x

Fig 10. Samma prov som i fig 9. Interkristallina ytsprickor.
Mikrobild 209x




Fig 11. Slidckt material, tillstind C, odeformerat. Utskiljning
av TiC. Transmission 100 000x
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Fig 12. Slickt material, tillstdnd C, deformerat 700°C. Dis-
lokationshiarvor. Transmission 50 000x
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Fig 13. Dragprovkurvor for 12R72HV med slutglddgning vid 1150°¢
(6x1) och 830°C (6x2). A betecknar utgingstillstindet,
B parallellglddgning, C bestrdlning
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Fig 14. Dragprovkurvor £8r 12R72HV med slutglddgning vid 1100°¢C
(6N1) och 850 C (6N2). A betecknar utgingstillstdndet,
B parallellglédgning, C bestrdlning.




