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Nedenstdende undersegelser er foretaget under et ophoeld i U.S.A.
pé Oak Ridge National Laboratory, som drives af den amerikanske
Atomenergikommission. Undersggelserne er et led 1 udviklingen
af nye indkapslingsmaterialer til det fissile bramdsel i de sé-
kaldte hurtige formeringsreaktorer. Austenitiske rustfaste

stél var sterkt pd tale; eventuelt modificeret for bedre at til-
fredsstille de specielle krav, der md stilles til et reaktor-
materiale., Den mest lovende legering var et rustfast stdl af
typen 18/8 med lavt C-indhold og en tils®tning af titanium pad
0,2 vmgt%, "304L + 0,2 Ti", Formidlet med underssgelserne var da
at fremstille tyndveggede ror med lille diameter af denne
legering pé en sddan méde, at man opndr den bedste kombination
af mekaniske egenskaber, korrosionsbestandighed i keglemidlet
(flydende natrium), bestandighed over for neutronbestrdling samt
en stabil struktur ved hej temperatur.

Den forste del af undersegelsen bestod i at bestemme de struk-
turer, der fremkommer ved forskellige fremstillingsmetoder,
Udgangsmaterialet var det samme i alle forsegene og bestod af ud-
gledede stdlrer, der var trukket ned til en egnet sterrelse. Den
sidste del af fabrikationen foregik sé& pé& forskellig méde, idet
vi brugte bAde trekning og kugleswaging (planetary ball swaging)
Af tidligere undersggelser p& andre legeringer fremgik det, at
deformationsteksturen ved trskning kun afh®nger af det relative
forhold mellem reduktionerne i vegtykkelse og indre diameter,
medens ovrige ting som f.eks. smering og matricens udformning

var uden betydning., Vi prevede derfor ogsd at variere dette
forhold ved fremstillingen,

Strukturandringerne ved kolddeformation og ved efterfelgende
varmebehandling bestemtes ved teksturmdlinger og elektronmikro-
skopi. Teksturdannelsen i austenitfasen mdltes ved rentgendif-
fraktion efter Schulz's metode og faseomdannelserne fra austenit
(kubisk fladecentreret) til f~fase (heksagonal tetpakket) og
martensitisk (Lferrit (kubisk rumoentreret) fulgtes med trans—
missionselektronmikroskopi.
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Eksperimentelle detailler

Sammens@&iningen af legeringen fremglr af tabel 1,

Ni Mn | P s si| M| W c
I

rest | 19,0 | 10,0 lo,65 | 0,013 | 0,002 | 0,5 | 042 | 0,009 | 0402
| i { |

Fe Cr

! i

Tabel 1, Sammens®tning i vegt? af det benyttede Ti-modi-
ficerede austenitiske rustfaste stdl.

Stélet blev efter stebning varmsmedet og ekstruderet ved 120000.
Det blev dernsmst trukket til udgangssterrelsen for de egentlige
eksperimenter pd omkring lo mm ydre diameter og 0,6 mm vegtyk-
kelse.

Disse udgangsrer blev kolddeformeret under kontrollerede omsten-
digheder dels ved kugleswaging og dels ved tra&kning, Kugleswaging
(planetary ball swaging) er en ny metode til fremstilling af ror
under indvirkning af kugler, der ruller rundt udenom reret.

Reoret, som indeholder en flydende dorn, trazkkes gennem de roterende
kugler, der holdes pé& plads af en yderring, Kugleswageren fungerer
analogt med et kugleleje, hvor reret fungerer som inderring. Ved
passende dimensionering vil det relativt blede rer blive reduceret
til en sterrelse, der bestemmes af dornen, yderringen og kuglerne.
Foruden at stotte kuglerne, serger den roterende yderring ogsé for,
at kuglerne ved friktion drejes rundt om det fastholdte rer. Den
benyttede kugleswager havde 4 kugler med 12,5 mm diameter og en
omdrejningshastighed p& 1300 o/min, Reret blev trukket gennem
verktejet med en hastighed pd 9 em/min., - Rertrazkningen foregik pa
en hydraulisk tra&kbsnk med flydende dorn og med en trakhastighed
péd 25 em/min,

Prover til teksturméling blev fremstillet ved, at reret blev drejet
ned til 0,2 mm's tykkelse og derefter kemisk ®tset ned til 0,02 mm's
tykkelse., Et s& tyndt folie kan bejes elastisk uden at teksturen
#ndres, Vi monterede det opslidsede,udfladede folie p& en holder
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til et Philips rentgenapparat og brugte den sdkaldte Schulz re-
flektionsmetode med Cr K« strdling til bestemmelse af polfigurer.
Vi mélte bade {111} , og (2oq}7, polfigurer (y angiver austenitfase),
De mdlte verdier blev registreret pd hulstrimmel og brugt som in-
put til et regnemaskineprogram, Efter korrektion og sammenhold-
ning med normaliserede verdier fremstilledes direkte de respektive
polfigurer. Detailler vedrerende teksturbestemmelserne findes i
ref. 1.

Prover til transmissionselektronmikroskeopi fremstilledes i 2 trin:
Med en elektrolytisk jetpoleringsteknik frembragtes et velegnet
tyndt areal, i hvilket det enskede hul med flade kanter fremkom
ved en efterfelgende elektrolytisk polering. Metoden er beskrevet
i detailler i ref, 2, Undersggelserne blev foretaget med et

200 KV Hitachi elektronmikroskop.

Resultater
I. Tekstur

Udviklingen i krystallografisk tekstur under fremstilling af
austenitiske rustfaste stdlrer vil blive illustreret med
{111}7 polfigurer. Af pladshensyn vil kun de vmsentligste
blive vist, og {200} v polfigurerne vil blive udeladt. En pol-
figur er en stereografisk projektion, der viser variationen

i intensitet af en bestemt pol, f.eks. [111], som funktion
af polorientering i forhold til bestemte referenceretninger.
Ved polfigurer for rer bruges akseretningen (A_.Q. for axial
direction), tangentretningen &. for tangential direction)
og den radiale retning (R.D. for radial direction) som
referenceretninger. I nedenstéende polfigurer er den radiale
retning vinkelret o4 papirets plan i figurens centrum,.

Teksturen af et rer, der er blevet koldtrukket 44% pd en sédan
méde, at kun vegtykkelsen reduceres, er vist i fig. 1. De
maksimale intensiteter, som er et udtryk for graden af tekstur,
svarer til 3 gange intensiteten ved tilfeldig orientering.



A.D. 44( CD (111)

CONTOUR VALUES

—~

%

-
888
NX+OoX+ PO

T.0.
0 [#okoloot)ap

N

Fig. 1. {111}7 polfigur af det Ti-modificerede rustfaste
stdl af typen 304 L efter 44% kolddeformation ved
trekning. Reduktionen bestod kun i #ndring af
vegtykkelsen,

Teksturtypen kan beskrives ved udtrykket [1lo] . - [oo1] , |
elle . .

Dette betyder, at hvis man orienterer en kubisk énkrystal sé-
ledes, at den har en [110] =retning i den radiale retning og
en [ool] -retning i akseretningen, sid vil [111] =polerne for
énkrystallen have samme retning som de retninger, der viser
makeimal intensitet i {111}7 polfiguren,

Teksturen efter en deformation ved koldtrsiming p& 45% bliver
som illustreret i fig. 2, hvis trmkningen foregdr pd en sédan
made, at kun den indre diameter formindskes, mens vegtykkelsen
holdes konstant. Maksimal intensitet er igen omkring 3 gange
intensiteten ved tilfsldig erientering, men polfiguren er
anderledes, Det er nedvendigt at bruge 3 idealorienteringer
for at beskrive teksturen fuldstendigt. De to komponenter:
[nl]R,pv. [I2I:|A.D. og [113] R.D. [lfﬂA_D er symmetriske om
tverretningen, mens den tredje er den samme som i fig. l.



R.D. 450 CD (111)

CONTOUR VALLES

NX+oX4+r0

>

T.0.

i
O [110] [001], o
A[m]“[lz'lln
@ V[ul).‘[ﬁl]n

Y

Fig. 2. {111}7/ polfigur af det Ti-modificerede rustfaste
stdl af typen 304L efter 45% kolddeformation ved
trekning pd en sddan mdde, at den indre diameter
reduceres uden &ndring i vegtykkelse.

Teksturen efter en kolddeformation pd 40% ved kugleswaging er
illustreret ved fig. 3. Reduktionsskemaet er nejagtigt det
semme som ved rertrekningen pad 45% ovenfor, bortset fra det
sidste trin pd 5%, og reduktionen bestdr altsd af diameter—
formindskelse uden vegtykkelsessndring., Sammenligning af
polfigurerne i fig. 2 og 3 viser klart en forskel i tekstur,
selv om reduktionsskemaet praktisk talt er det samme, Det
karakteristiske ved polfiguren efter kugleswaging er den hegje
intensitet ner centret, d.v.s. n®&r den radiale retning. De tre
teksturkomponenter, som kan beskrive teksturen efter kugle=-
swaging, fremgidr af fig. 3.
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Fig. 3. {111 v Ppolfigur af det Ti-modificerede rustfaste
st af typen 304L efter 40% kolddeformation ved
kugleswaging. Reduktionen skete ved &ndring af
den indre diameter uden vegtykkelsessndring.

For at illustrere den forandring, der sker i teksturen af det
kolddeformerede ror ved en rekrystallisation, bedes man sam-
menligne fig. 4 med fig. 2, idet figs 4 er en {111}, pol-
figur af det koldtrukne rer, svarende til fig. 2, efter en
varmebehandling p& 1 hr. ved 925°c. En sammenligning viser,
at ganske vist bliver teksturen mindre udprsget, idet maksi-
maerne er bredere og lavere, men beliggenheden af maksimum-
punkterne er i almindelighed den samme. Sidstn®vnte betyder,
at teksturkomponenterne i almindelighed er de samme for og
efter udgledning af det kolddeformerede rere.
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Fig. 4. {lll} polfigur af det Ti-modificerede rustfaste
stdl af typen 304L efter 45% kolddeformation efter-
fulgt af rekrystallisation ved 925°C i 1 time.

Resultaterne af teksturundersegelsen er samlet i tabel 2,
Foruden de eksempler, vi har diskuteret i fig. 1-4, er der
inkluderet milinger pd rer, der var kolddeformeret mindre.
Tabellen viser, at den karakterigtiske tekstur udvikles efter
ringe kolddeformation, og at den maksimale intensitet lige-
ledes opnés efter smd reduktioner., Normalt stiger graden

af tekstur med stigende kolddeformation., At det ikke er til-
fwldet med denne legering skyldes, at austenitfasen omdannes
gradvis til nye faser som vist nedenfor, Efter udgledning er
teksturkomponenterne almindeligvis de samme, men teksturen er
mindre skarp og veldefineret.

Analyse af fabrikationsmetoderne og den resulterende tekstur
synes at bekrafte teorien om, at tmtpakkede retninger i kry-
stalgitteret orienteres parallelt med de retninger, hvor de
sterste trykspmndinger virker,



Tabel 2,
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Teksturer af trukne og kugleswagede ror af

det modificerede 304L rustfaste stil,

Tilstand [Maximal

Fabri- Reduk= Tekstur- Maximal
kations~ | tions= inten- komponent inten=
metode type sitet sitet
i a) af hver a)
polfigur komponent
Trek- Veg- 29% kold- 3 1o 00l 2.5
ning tyk= defor- E JR‘D'E JA'D'
kelses=|meret
reduk=-
tion
Udglndetb
44% kold- E.lq]R " |:ooJ:]A D 3
defor=- SeSe ey
meret
Udglodetb)
Trek- Dia-  [27% kold=| 3.5 B¢, ; TeeD, [ | 2.5
ning meter- |defor- =2 e
reduk- |meret l:]‘-"'ljR.D.ELE‘:g Ralaf| e?
tion E.llJR.D.]:lZ]] a.| 15
vagledet®] 2.5
45% kold-| 3. o], p [ool], o | 2.5
defor=- R P Tt
meret Elu]R.D.lj'Eﬂ o
Bty p,[120 4 p,| 2105
vagledet®)] 2.5
Kugle- |Dia- |12% kold- feo1]y 5. [2d], o
swa= meter- | defor= El.ll] D-af_l
ging reduk- |[meret ReDei = AoDe
o B1)p,p. 0% 5
Udgladetb) 245
23% kold- Pol]y ». 229, o | 3
defor= A gl
meret E']':l']lzl.D.[:lz.I] A.D, :
Balg,p, 220 .,
vdgledet®] 2.5
40% xold=-| 6 foo1]y p, (129, .| 3
bretiig I N
vdgledet] 3 Ra1lg,p, 020, .| 3

a). Intensitet i forhold til intensiteten ved tilfeldig orientering.

b). Udgledet ved 925°0 i 1 time.
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Elektronmikroskopi

Ved stuetemperatur er austenitfasen i rustfaste stdl af ty-
pen 3041 metastabil, og ved koldbearbejdning begynder den
at omdannes til 2 nye faser: En hexagonal t@ipakket

£-fase og en kubisk rumcentreret «'=-fase. «'-fasen fremkom-
mer ved en martensitomklapning af gitteret, men fasen inde-
holder s& lidt kulstof, at krystalgitteret svarer til fer-
rit, Vi undersegte kolddeformerede stélrer bide efter
trekning og kugleswaging, men omdannelserne foregik til-
syneladende ens ved begge fabrikationsmetoder,

Efter ringe kolddeformation fremkommer f-fasen som tynde
skiver p& et set (111)7, planer., Denne fase dannes ved be-
vegelse af partielle dislokationer af typen —2- [112] p& hvert
andet slipplan, £ ~fasen indeholdt stablefejl, hvilket viser,
at omdannelsen ikke var fuldstendig regelmmssig. Marten=
sitten dannedes normalt indeni £~fasen som ndle, se fig. 5.
Ved fortsat deformation begyndte stablefejlene pd andre sat
af (111)7, planer, og antallet og lamngden af martensitndlene
steg, Efter omkring 20% deformation var «'=ndlene omkring
150k brede og 2000f lange

I nogle tilfelde foregir martensitdannelsen uafhemgig af

é -fasen, se fig, 6. Denne observation stemmer ikke overens
med de almindeligt fremsatte teorier om martensitdanpelsen i
sddanne rustfaste stdl med lav stablefejlsenergi (ref. 3).

Analyse af diffraktionsdiagrammer viser, at orienteringen
mellem austenit og martensit altid ligger tet ved

(111)7. (120) ) , 1ol : 111 /. En helt nejagtig ana-
lyse er ikke mulig p& grund af udtveringen af den deformerede
austenits diffraktionspletter. ¢ '=-nélene vokser sedvanlig-
vis i <llo>retninger,
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Fige. 5. Mikrostruktur af det Ti-modificerede stdl af ty-
pen 304L efter 5% kolddeformation ved tramkning.
Foruden dislokationsnetverket ses ¢ -fasen med stab=-
lefejl beliggende pd et szt (111)y planer. Indeni
¢=-fasen ses kontrasten fra mange smd «'-ndle, som
danner en vinkel med {-skivernes langderetning.

Fig. 6. Mikrostruktur af det Ti-modificerede rustfaste stal
af typen 304L efter 13% kolddeformation ved trakning.
Man kan se to s@t «'~-ndle, mange uden kontakt med
& ~fasen.
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Konklusion

Undersggelsen af mikrostrukturen af et austenittisk rustfast
stdl af typen 304L har vist, at der ved rerfremstilling frem-—
kommer en karakteristisk tekstur allerede efter ringe defor-
mation., Teksturgraden varierer ikke synderligt med msmgden
af kolddeformation op til 45%. Efter rekrystallisation er
téksturkomponenterne de samme, men teksturen er mindre ud=-
preget. Mengden af martensittisk ferrit stiger med stigende
deformation,
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